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OZET

YUKSEK LiSANS TEZIi

KAVUN TOHUMLARINDAN ELDE EDILEN UREAZ ENZiMi KULLANILARAK
KUM BiR ZEMININ ENZIM ARACILI KALSIT COKELMESI iLE
IYILESTIRILMESI
Hamayoun SAKHAI
Damisman: Dog. Dr. Semet CELIK

Amag: Tez caligmasinda, ticari lireaz yerine kavun tohumlarindan elde edilen lireaz enzimi
kullanilarak kétii derecelenmis bir kum zeminin (SP) enzim aracili kalsit ¢cokelmesi (EICP) ile
tyilestirilmesi amaglanmustir.

Yontem: Calismada kullanilan tireaz yerli kavun tohumlardan elde edilmis, aktivitesi Nessler
yontemi ile ve lireaz aktivitesini etkileyen parametre seviyeleri Taguchi optimizasyon metodu
ile belirlenmistir. Zeminlere uygulanacak optimum EICP ¢ozeltisini elde etmek i¢in Taguchi
deney tasarim kullanilarak kalsiyum karbonat ¢dkelme deneyi yapilmis ve farkli kalsiyum
kaynaklar1 ve magnezyum kloriiriin kalsiyum karbonat ¢okelmesi lizerindeki etkileri ¢cokelme
deneyleri ve XRD analizi yapilarak aragtirtlmistir. Farkli kalsiyum kaynaklar1 ve magnezyum
katkilarindan olusan ¢6zeltiler SP zeminlere uygulanarak serbest basing deneyi, kalsiyum
karbonat icerigi deneyi, SEM ve EDX analizleri yapilmistir.

Bulgular: Kavun tohumlarin iireaz aktivitesi, 0,352 U/mL ile 59,905 U/mL araliginda
belirlenmis ve en etkili parametrenin inkiibasyon zamani oldugu goriilmiistiir. Yapilan ¢okelme
deneyleri sonucunda, en yiiksek ¢okelme orani 1 mol/L iire, 0,6 mol/L kalsiyum kloriir ve 100
g/L treazdan olusan EICP ¢ozeltisinden % 25,85 olarak elde edilmistir. EICP uygulama
cozeltisinde farkli kalsiyum kaynaklari kullanilarak yapilan iyilestirmeler sonucunda, en
yiiksek serbest basing mukavemeti 203 kPa olarak bulunmustur. Uygulama ¢ozeltisinde
kalsiyum kloriir kullanilarak iyilestirilen numunenin mukavemeti, diger numunelerden daha
yiiksek ¢ikmustir. Deneyler sonucunda olusan yapilarin kalsit oldugu XRD, SEM ve EDX
analizleri ile tespit edilmistir.

Sonug: Yapilan deneyler sonucunda kavun tohumlarindan elde edilen iireazin, kalsiyum Kkalsit
cokeltmesi i¢in mevcut ticari iireaz yerine kullanim potansiyeline sahip oldugu sonucuna
vartlmistir. Enzim aracili kalsit ¢cokelmesi uygulanarak yapilan zemin iyilestirmesi sonucunda
olusan kalsit, zeminlerin mukavemetini artirmistir.

Anahtar Kelimeler: Zemin iyilestirme, EICP, Biyo-aracili zemin iyilestirme, Kalsit, iireaz
enzim, Taguchi yontemi

Eyliil 2022, 99 sayfa



ABSTRACT

MASTER THESIS

IMPROVEMENT OF A SAND SOIL BY ENZYME INDUCED CARBONATE
PRECIPITATION (EICP) USING UREASE ENZYME EXTRACTED FROM MELON SEEDS

Hamayoun SAKHAI
Supervisor: Assosc. Prof. Dr. Semet CELIK

Purpose: In the thesis study, it was aimed to improve a poorly graded sand soil (SP) by enzyme
induced carbonate precipitation (EICP) by using urease enzyme obtained from melon seeds
instead of commercial urease.

Method: The urease used in the study was obtained from local melon seeds, its activity was
determined by the Nessler method and the parameter levels affecting the urease activity were
determined by the Taguchi optimization method. In order to obtain the optimum EICP solution
to be applied to the soils, a calcium carbonate precipitation test was carried out using the
Taguchi experimental design and the effects of different calcium sources and magnesium
chloride on the calcium carbonate precipitation were investigated by performing precipitation
tests and XRD analysis. Unconfined compression test, calcium carbonate content test, SEM and
EDX analyzes were carried out by applying solutions consisting of different calcium sources
and magnesium additives to SP soils.

Findings: The urease activity of melon seeds was determined between 0.352 U/mL and 59.905
U/mL, and it was seen that the most effective parameter was the incubation time. As a result of
the precipitation experiments, the highest precipitation rate was obtained as 25.85% from the
EICP solution consisting of 1 mol/L urea, 0.6 mol/L calcium chloride and 100 g/L urease. As a
result of the improvements made by using different calcium sources in the EICP application
solution, the highest unconfined compressive strength was found to be 203 kPa. The strength
of the sample improved by using calcium chloride in the application solution was higher than
the other samples. It has been determined by XRD, SEM and EDX analyzes that the structures
formed as a result of the experiments are calcite.

Results: As a result of the experiments, it was concluded that urease obtained from melon seeds
has the potential to be used instead of existing commercial urease for calcite precipitation.
Calcite formed as a result of soil improvement by applying enzyme induced carbonate
precipitation increased the strength of the soils.

Keywords: Soil improvement, EICP, Bio-mediated soil improvement, calcite, urease enzyme,
Taguchi method
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GIRIS

Bazen insaat projelerinin yapimi i¢in dnceden diisiiniilen alan geoteknik 6zellikleri
acisindan uygun olmadigi halde kullanmak zorunda kalinabilir. Bu tiir durumlarda zemin
tyilestirmesine ihtiyag duyulmaktadir. Zayif zeminler icin iyilestirme yoOntemlerinin
kullanilmasi, zeminin mukavemetini artirarak tizerine insa edilen yapilarin giivenligini
saglamaktadir. Zeminlerin iyilestirmesinde, drenaj, tas kolonlar, vibroflotasyon, dinamik
kompaksiyon ve kimyasal katki maddeler (Portland ¢imentosu, kireg, bitlim vb.) gibi ¢esitli
yontemler yaygin olarak uygulanmaktadir. Zemin iyilestirme yontemlerinin ¢ogu, tipik olarak
zeminlere mekanik enerjinin uygulanmasiyla zeminlerin sikistirilmasini igerir. Zeminlerin
sikistirilmasi, isletme ve kurulum prosediirleri i¢in 6nemli miktarda enerji tiiketirken, kimyasal
katki maddeler ile zemin iyilestirme yontemleri yalnizca sikistirma igin degil, ayn1 zamanda
cevresel sorunlara yol agabilecek enjeksiyon islemi icin de enerji gerektirir (DeJong et al.
2010). Zemin iyilestirme igin kullanilan en popiiler kimyasal katki1 maddesi, hidrolik iletkenligi
azaltmanin yani sira kumlarin mekanik 6zelliklerini iyilestirmek i¢in Portland ¢imentosunun
kullanilmasidir. Ancak, Portland ¢imentosunun kullanimi, iiretimi son derece yiiksek enerji
gerektigi i¢in ekonomik acisindan maliyetli ve zaman alicidir. Ayrica, ¢imento dnemli bir
karbondioksit (CO.), kiikiirt dioksit (SO2) ve azot oksit emisyonu kaynagi oldugundan zemin
tyilestirmede kullanilmas1 durumunda kiiresel 1sinmaya neden olmaktadir. Dolaysiyla
geoteknik miihendisleri, zemin 1iyilestirmede kimyasallarin ve c¢imentonun kullanimin
azaltmak ve maliyetleri diisiirmek i¢in son 15 yildir yeni ve siirdiiriilebilir bir konu olan biyo-

aracili zemin iyilestirme tekniklerini arastirmaya ve gelistirmeye ¢alismaktalardir.

Bu biyo-aracili yontemler dogadan esinlenmis olup, mikrobiyal aracili kalsit ¢okelmesi
(MICP) ve enzim aracili kalsit ¢cokelmesi (EICP) teknigi olmak tizere iki kategoriye ayrilabilir.
Bu teknikler, birgok zemin iyilestirme uygulamasi i¢in Portland ¢imentosuna siirdiirtilebilir
alternatif zemin iyilestirme teknigi olarak bilinir ve diger mevcut yontemlere gore zemine
uygulama sirasinda daha az karbon emisyonu agiga ¢ikarir (Kavazanjian et al. 2017; Ross

2018).

EICP ve MICP kullanilarak zeminde kalsit ¢okelmesi, {ire hidrolizi ad1 verilen bir dizi
kimyasal reaksiyon siireciyle gerceklesmektedir. Zeminde olusan kalsit, zemin partikiilleri
arasinda bulunan bosluklari doldurarak zemin tanelerinin birbirine baglanmasini saglar ve

boylece gecirimliligi azaltarak zeminin mukavemetini artirir. Her iki zemin iyilestirme



tekniginde de reaksiyonlar, iire ve kalsiyum kloriir ¢6zeltisine tlire hidrolizinin reaksiyonu i¢in
bir katalizor gorevi goren lireazin eklenmesi ile gerceklesmektedir. MICP zemin iyilestirme
tekniginde iireaz kaynagi olarak iirolitik bakteriler kullanilirken EICP tekniginde ise bitkilerden
iiretilen iireaz kullanilmaktadir. MICP, graniiler zeminlerin iyilestirilmesi i¢in yaygin olarak
kullanilan bir biyo-aracili teknigi olmasma ragmen iireaz kaynagi olarak bakterilerin
kullanmasindan dolay1 ince taneli ve derin zeminlere uygulanabilirligi ve uygulama maliyeti

acisindan bazi sinirlamalart mevceuttur (Dilrukshi and Kawasaki 2016).

Son yillarda, EICP ile zemin iyilestirme konusunda yapilan c¢alismalar artis
gostermektedir. EICP ilgili ¢alismalarin gogunda iireaz kaynagi olarak Jack Bean bitkisinden
tretilen ticari treaz kullamilmistir. Ancak ticari iireaz tip, gida ve biyomedikal
laboratuvarlarinda kullanilmak iizere iretilmektedir. Dolayisiyla ticari iireaz EICP
uygulamasinin toplam maliyetinin %57-%98’ini olusturmaktadir. Ticari tireazin yliksek
maliyeti biiylik 6lgekli zemin iyilestirme uygulamalarda uygun olmayabilir (Almajed et al.
2021). Bu nedenle, yapilan son ¢alismalarda ticari {ireaz enziminin maliyetini diisiirmek igin
tireaz enzim Jack fasulyesi, karpuz tohumlar1 ve soya fasulyesi gibi bitkilerden laboratuvar
ortaminda ham eksktrakt olarak elde edilmistir. Elde edilen ham eksktrakt kullanilarak EICP
ile yapilan zeminlerin iyilestirmesinden 6nemli sonuglar alinmistir (Nam et al. 2015; Dilrukshi

et al. 2018; Lee and Kim 2020).

Bu tez ¢aligmasinda, ticari iireaz yerine kavun tohumlarindan elde edilen iireaz enzimi
kullanilarak kum bir zeminin enzim aracili kalsit ¢cokelmesi ile iyilestirilmesi amag¢lanmuistir.
Kavun tohumunun iireaz aktivitesi, Taguchi deney tasarimi uygulanarak Nessler yontemi ile
belirlenmis ve lireaz aktivitesini etkileyen parametreler arastirilmistir. Zeminlere uygulanacak
optimum EICP ¢ozeltisini belirlemek tizere Taguchi metodu kullanilarak ¢okelme deneyleri
yapilmustir. Farkli kalsiyum kaynaklar1 ve magnezyum klortiriin kalsiyum karbonat ¢okelmesi
tizerindeki etkileri yapilan ¢okelme deneyi ve XRD analizi ile belirlenmistir. Farkli kalsiyum
kaynaklar1 ve magnezyum igeren EICP ¢ozeltileri kotii derecelenmis kum (SP) bir zemine
uygulanmgtir. Iyilestirilmis numuneler iizerinde serbest basing deneyi ve Kalsit igerigi deney
yapilmistir. Ayrica, iyilestirme sonucunda zeminlerde olusan yapilar SEM ve EDX analizleri

ile ortaya konulmustur.



KURAMSAL TEMELLER

Zeminlerin lyilestirilmesi ve Uygulanan Teknikler

Bir insaat sahasindaki zemin, her zaman dogal haliyle yapilmasi planlan miihendislik
projesinin gereksinimlerini karsilamayabilir ve baz1 durumlarda projenin yapilabilirligini tayin
edecek kadar problemli olabilmektedir. Boyle durumlarda tasima kapasitesini artirmak ve
beklenen oturmayi azaltarak zeminin miihendislik 6zelliklerinin iyilestirilmesi gerekecektir.
Zemin iyilestirmesi, yapilmasi planlanan miihendislik uygulamalarina gore zeminlerin belirli
Ozelliklerinin fiziksel, kimyasal ya da biyolojik yontemler kullanilarak iyilestirilmesi olarak

tanmimlanabilir (Ozaydin 2012).

Bir proje sahasinda problemli veya zayif zemin kosullart ile karsilagildigi zaman

asagidaki alternatif ¢dzlimlere bagvurulabilir (Nicholson 2014):

e Projede degisikliklere gidilmesi ve daha uygun ingaat alaninin bulunmasi
e  Mevcut zayif zeminin tasima kapasitesi yiiksek bir zeminle degistirilmesi
e Tasima kapasitesi zayif zeminleri temellerin daha saglam zeminlere oturtulmasi
e Zeminin Ozelliklerinin yerinde zemin 1iyilestirme yontemleri kullanilarak
tyilestirilmesi.
Zemin iyilestirilmesinin amaci zayif zeminlerin yapidan gelen yiikleri giivenli bir
sekilde tasiyabilmesi ic¢in miihendislik o6zelliklerini iyilestirmektir. Genellikle zemin

tyilestirilmesinde amaglananlar:

e Tasima kapasitesini arttirilmasi,

e Yapidan gelen yiik altinda meydan gelebilecek oturmalarin azaltilmasi,

e Drenaja izin vermek i¢in gecirimliligi arttirilmasi,

e Deprem yiikii altinda sivilasma potansiyelini azaltmak sayilabilir.

Son 50 yil igerisinde birgok farkli zemin iyilestirme yontemi gelistirilmis ve yeni

yerlesim yerleri olusturmak i¢in bu teknikler daha da gelistirilerek revize edilmistir. Asagida

baz1 zemin iyilestirme teknikleri 6zet olarak verilmistir.



Katkisiz zemin iyilestirme

Bu zemin iyilestirme yonteminde herhangi bir katki malzemesi kullanmadan mekanik
olarak zemin iyilestirilir. Katkisiz zemin iyilestirme yontemi, kompaksiyon, zemin degistirme,

On konsolidasyon ve tas kolonlar gibi bir¢ok zemin iyilestirme yontemi kullanilarak yapilabilir.

Kompaksiyon; nemli zeminin, tabaka tabaka (0,2 m-0,4 m gibi) serilerek, silindirleme,
vibrasyon uygulama ve tokmaklama gibi islemler ile sikistirllmasina kompaksiyon denilir
(Uzuner 2016). Kompaksiyon, zemin mukavemetinin artmasina, oturmalarin azalmasina,

drenaj ve gegirimlilik kosularinin uygun hale gelmesinde etkili bir yontemdir (Al 2018).

Zemin degistirme; tasima giicli zayif olan, yiiksek oturma beklenen, mevcut yumusak
zeminin mithendislik 6zellikleri iyi olan kum veya g¢akil gibi malzemeler ile degistirmesi

yontemidir.

On konsolidasyon; bu yontem ile gegirimliligi diisiik kil zeminlerde insa edilecek
yapinin konsolidasyon oturmasini azaltmak i¢in yapi1 insa edilmeden Once iizerine yapilacak

yapinin yiikiinden daha fazla bir yiilke maruz birakilarak zeminin konsolide olmas1 saglanir.

Tas kolonlar; tas kolonlar, kohezyonlu zeminlerin kayma mukavemetini arttirmak, asiri
oturmalar1 azaltmak ve gézenek suyu akisi i¢in yatay drenaj yollarini kisaltarak konsolidasyonu

hizlandirmak i¢in yaygin olarak kullanilan bir yontemdir (Wang 2009).

Katkili zemin iyilestirme

Cesitli katki malzemelerin veya harglarin zemin ile karistirilarak yapilan zemin

lyilestirme yontemidir. Bazi katkili zemin 1yilestirme yontemleri asagida verilmistir.

Cimento ile iyilestirme; pratik amaglar i¢in, ¢imento graniiler zeminlerde etkili ve
ekonomik bir yontemdir. Bununla birlikte, ¢imento ile zemin iyilestirmede, 6zellikle zemin
1slak ise ve asir1 biiziilme s6z konusu oldugunda, ¢imentonun yiiksek dozaj gereklilikleri ve
karistirma zorluklar1 nedeniyle ince taneli zeminler i¢in cok uygun olmayabilir. En iyi ¢cimento
ile 1yilestirme, az miktarda silt veya kil iceren ¢akilli zeminler ve kumlar gibi 1y1 derecelenmis

graniiler zeminlerde yapilabilir (Nicholson 2014).

Kireg ile iyile,stirme; kohezyonlu zeminlere kire¢ karistirilarak puzolanik reaksiyon
olusturulup zeminde ¢cimentolagsma ile mukavemet artis1 saglanarak yapilan zemin iyilestirme
yontemidir. Gergeklesen puzolanik reaksiyon nem ve 1s1 etkisi ile zamana bagl gelistigi icin

zamanla mukavemet artis1 devam etmektedir (Ozaydin 1989).

Bitiim ile iyilestirme; bitiim malzemesi zemini suyun zararlarina kars1 konulmasinda ve

zemin tanelerini baglayic1 yonde etki etmektedir. Bitiim ince taneli zeminlerde tanelerin



yiizeylerini sararak sudan dolayr kivaminin degismesini engelleyici bir etki olustururken

kohezyonsuz zeminlerde kohezyon olugmasina neden olmaktadir (Demiréz ve Karaduman,
2009).

Geleneksel zemin iyilestirme yontemlerinin ¢evresel ve ekonomik acidan hala bazi
sinirlamalart  bulunmaktadir. Yiksek viskoziteleri ve hizli sertlesme siireleri nedeniyle
kimyasal katkilar1 enjekte etmek icin genellikle yiiksek basinglar gerekmektedir. Bunun
yaninda bu yontemlerin ¢ogu pahalidir, agir makineler gerektirir, kentsel altyapiy1 bozar ve
onemli ¢evresel etkiye sahip kimyasallar igerir. Bu zorluklara yonelik ortak bir ¢6ziim, kazik
yontemlerini kullanmaktir. Ote yandan, kazik kullanarak zemin iyilestirme, agir makineler ve
daha uzun siireler gerektiren ekonomik olmayan bir ¢éziimdiir (Kirsch and Bell 2013).
Geleneksel yontemlerin bu zorluklart ve sinirlamalarindan iistesinden gelebilmek i¢in insaat
miihendisleri en az dezavantaja sahip yeni zemin stabilizasyon yoOntemleri aramaya veya
gelistirmeye calismaktadir. Daha yakin zamanlarda, kalsit c¢okelmesi ile zeminlerin
iyilestirilmesini amaglayan biyo- aracili (biyo-stabilizasyon) zemin iyilestirme teknigi, 15
yildan daha fazla bir siiredir arastirilmaktadir. Bu yontem, minimum maliyet ve daha diistik
cevresel etkilerle ¢ok islevli ¢6ziimler sunmaktadir (van Paassen 2009; Delong et al. 2011;
Hoang 2018).

Kalsit (CaCO3) Cokelmesi ile Zeminlerin Iyilestirilmesi

Bir¢ok arastirmaci, graniiller zeminler i¢in bir baglayici olarak kalsiyum karbonatin
¢okelme potansiyelini arastirmaktadir. Kalsiyum karbonatin (CaCO3) ¢okelmesi, fotosentez,
stilfat indirgenmesi, denitrifikasyon, amonifikasyon gibi farkli mekanizmalar yoluyla
gerceklesebilir (Yildirim et al. 2016). Ancak, tiim bu mekanizmalar arasinda, en kapsamli
olarak arastirilan teknik, tire hidrolizi yoluyla karbonat ¢okelmesidir. Bu teknik, sulu bir
¢ozeltide iire hidrolizini katalize etmek igin enzim iireazina dayamr ve kalsiyum (Ca*?)
iyonlarmin varhiginda kalsiyum karbonat (CaCOs3) ¢cokelmesine yol agan karbonat iyonlari ve
alkalinite olusturur. Urenin hidrolizi, dogada ¢ok yavas bir hizda kendiliginden meydana
gelebilir, ancak {ireaz enzimi bir katalizor olarak kullamldiginda reaksiyon kinetigi 10%* kat
hizlandirilir (Kayastha and Das 1999). Ure hidrolizi yoluyla kalsit ¢okelmesi, mikrobiyal aracili
kalsit ¢cokelmesi (MICP) ve enzim aracili kalsit cokelmesi (EICP) olarak adlandirilan iki farkli
yontem ile gergeklestirilmektedir. Bu iki yontemi birbirinden ayiran iireaz kaynagidir. MICP
zemin iyilestirme yonteminde iire hidrolizi i¢in lireaz kaynagi olarak iirolitik bakteriler (lircaz
igeren bakteriler) kullanilirken EICP zemin iyilestirme yonteminde ise bitkilerden iiretilmis

serbest Uureaz enzimi kullanilmaktadir.



MICP ve EICP benzer adimlari takip ederek bazi biyolojik-kimyasal siire¢ler sonucunda
zeminde kalsit (CaCO3) olusumuna neden olur. Olusan kalsit zeminin bosluklarini doldurur ve
zemin tanelerini birbirine baglayarak zeminin mukavemet, gecirgenlik, oturma gibi
Ozelliklerini iyilestirir.Bu 1ki yontemin zeminde kalsit olusturma siireci sematik olarak Sekil

1’de gosterilmistir.

Kalsiyvum Karbonat Ciékelmesi
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Sekil 1. Kalsiyum karbonat ¢okelmesinin sematik gosterimi (Saif et al. 2022)
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Daha 6nce belirtildigi gibi kalsit ¢okelmesi, tire hidrolizi reaksiyonu olarak bilinen bir
dizi kimyasal prosesler sonucunda gergeklesmektedir. Ureaz (MICP’de iireaz igeren bakteri,
EICP’de bitki bazli lireaz), iire ile biyokimyasal reaksiyona girerek lireyi amonyum (NHas) ve
karbonata (COs?) hidrolize etmektedir. Bu siirecteki kimyasal reaksiyon Esitlik 1°de
verilmistir. Ure hidrolizi kimyasal reaksiyonunda iireaz bir katalizér gorevi goriir ve

reaksiyonun kinetigini énemli 6l¢lide hizlandirir (Esitlik 1).

Ureaz

CO(NH2)2 + 2H,0 ————  2NHs" + CO4? (1)

[k reaksiyon ¢ozeltinin pH’sin1 artirir. pH’taki bu artis karbonat ¢okelmesi icin ideal
bir kosul yaratarak karbonat olugmasina neden olur. Jacob (1999), deniz suyunda COz3’lin
tirlesmesinin, Sekil 2’de gosterildigi gibi pH’a bagli oldugunu bildirmistir. pH yiiksek
oldugunda, karbonat (CO3% ) olusma olasil1g1 daha yiiksektir.
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Sekil 2. Karbonat (CO3)’iin deniz suyunda pH’a kars: tiirlesmesi (Jacob 1999)

Kalsiyum (Ca?* ) iyonlar1 (siklikla kalsiyum kloriir, CaCl,), Esitlik 2’de verilen
kimyasal reaksiyonda oldugu gibi karbonat iyonlar1 (CO3 ) ile birleserek zemin matrisi

boyunca kalsiyum karbonat (CaCO3, kalsit) olusturmaktadir (Van Paassen 2009).
Ca?* + COs>® ——» CaCOs (2)

Esitlik 2’deki reaksiyonunda kullanilan kalsiyum iyonlariin kaynagi CaCl, ise, bu

reaksiyon ayni zamanda istenmeyen bir yan iirlinii olan amonyum klortir iiretimine yol agar

(Almajed 2017);

NH; +CIt ——»  NH4CI (3)



Amonyum kloriir, yer alti suyunda bir kirletici olarak kabul edilir ve zeminin
islenmesinden sonra ¢ikarilmasi gerekir. Ortamdaki amonyum kloriir varlig1 sudaki yasam

formlar1 i¢in toksiktir.

Kalsiyum karbonat (CaCO3) kalsit, aragonit ve vaterit olmak tizere farkli karakteristik
ozelliklere sahip tli¢ susuz kristalin polimorfa sahiptir. Kalsit, CaCO3’iin termodinamik ac¢idan
en kararli polimorfudur ve kalsiyum karbonat kayaclarinda ve zemin yiizeyinde ¢imentolama
maddelerinde birincil {irlindiir. Aragonit ve vaterit, EICP veya MICP sirasinda olusabilen
termodinamik olarak kararsiz polimorflardir ve kolaylikla kalsit haline doniisebilir ( Hariharan

et al. 2014; Hamdan 2015).

Mikrobiyal Aracih Kalsit Cokelmesi (MICP) ile Zeminlerin Iyilestirilmesi

Mikrobiyal aracili kalsit ¢okelmesi (MICP) bir diger adiyla biyolojik zemin iyilestirme
teknigi, zemin iyilestirme tekniklerine yeni bir yaklagim olarak ortaya ¢ikmis ve 2004'ten beri
geoteknik mithendisliginin gelismekte olan bir dali olmustur (Chu etal. 2011). MICP, kalsiyum
karbonatin ¢okelmesine katalize etmek icin tire hidrolizi reaksiyonunda iireaz enzim kaynagi
olarak iirolitik bakterilerin aktivitesini kullanir. Urolitik bakterilerde bulunan iireaz, iirenin
amonyak ve karbondioksite parcalanmasini katalize ederek kalsiyum iyonlarn ile
birlestirilmesinden sonra CaCO3’lin ¢okelmesine neden olurlar (Esitlik 1 ve 2). Bakterilerde
olusan iire lireaz aktivitesi tarafindan baglatilan kalsiyum karbonat ¢okeltisi mekanizmasi Sekil

3’te verilmistir.

Sekil 3. Bakterilerde olusan iire enzim aktivitesi tarafindan baslatilan kalsiyum karbonat
¢okeltisi mekanizmasi (Gupta et al. 2013) *(A) Ca iyonlarinin bakteriye tutunmasi. (B) Biitiin
hiicrenin kapsiillenmesi. (C) Kalsiyum karbonat ¢okelmesinin sonlanmasi

Sporsarcina Pasteurii DSM33 (DSMZ, FRG), zemin iyilestirmesi igin MICP
tekniginde kullanilan en popiiler tirolitik bakterilerdir. S. pasteurii, nispeten yiiksek aktiviteye

ve yiiksek lireaz enzimi iiretimine sahip aerobik, alkalofilik, gram pozitif bir bakteridir. S.



Pasteurii patojenik veya genetigi degistirilmis degildir, zemine zarar verebilecek degistirilebilir
elementleri icermez ve iire hidrolizinin bir yan iiriinii olan amonyum tarafindan baskilanmaz

(Kaltwasser et al. 1972; Henze et al. 2018).

Genel olarak, MICP'de kullanilan tirolitik bakteriler kontrollii kosullar altinda biiytitiiliir
ve daha sonra bir tire ve kalsiyum kloriir ¢6zeltisi ile zemine uygulanir. Bununla birlikte, son
caligmalar, iirolitik bakterilerin yerinde uyarilmasini ve ardindan bir iire ve kalsiyum klortir

¢ozeltisinin kullanilmasini aragtirmistir (Burbank et al. 2012; Gomez et al.  2015).

van Paassen 2009, kum zeminin mekanik 6zelliklerini iyilestirmek i¢cin MICP siirecini

dort asama halinde gerceklestirmistir;

1) Uygun bakterilerin yetistirilmesi,

2) Bakterilerin gozenekli ortama (zemin) yerlestirilmesi ve taginmasi

3) CaCOs kristallerinin ¢okeltilmesi i¢in biyo-kimyasal siire¢ olusturmak tizere uygun
substratlarin (lire, CaClz) zemine enjekte edilmesi, taneler arasindaki bosluklari
doldurulmasi;

4) Kalan tirtinlerin (NH4Cl> gibi istenmeyen iiriinler) ¢ikarilmasi.

Bakterileri kullanilarak CaCOs (Kalsit) ¢okelmesi, kum taneleri arasinda baglayici
baglar olusturarak tanelerin hareket kabiliyetlerini sinirlar ve kumun mukavemet ve rijitligini
arttirtr. Bununla birlikte bakterileri kullanilarak CaCOs ¢okelmesi ile zeminin taneleri
arasindaki bosluklar doldurulabilir, zemin porozitesi ve sivilasmaya yol agan hacim azalmasi
egilimi azaltabilir ve kesme sirasinda hacim genislemesi (dilatasyon) egilimi artirilabilir

(DeJong et al. 2010; DeJong et al. 2014).

MICP'nin potansiyel geoteknik ve jeo-gevresel uygulamalari, zeminin sivilagsma
potansiyelini azaltmak, temellerin tasima kapasitesini arttirmak, yer alt1 ingaatlarinda yeralti
suyunun sizintilarin1 engellemek, nehir kenarlarinda veya kiyr bentlerinde sizintiyr veya
erozyonu kontrol etmek, kumlu zeminde rezervuarlar ve géletler insa etmek, boru tesisati
yapmaktir. Ayrica toprak baraj i¢in, zemin sevin stabilitesini arttirmak, oturmay1 veya zemin
deformasyonunu kontrol etmek, zemin genisleme potansiyelini azaltmak, tiinellerde
damlamalar1 kapatmak, kayalarda catlaklar1 sabitlemek, ¢ollerde kum tanelerini sabitlemek,
kirletici maddelerin tehlikesini dnlemek i¢in zemin ylizeyini geg¢irimsiz hale getirmek, agir
metallerin kirli ortamdan uzaklastirilmasi vb. uygulamalarda kullanilmaktadir (Dilrukshi and

Kawasaki 2016).

MICP kohezyonsuz zeminlere uygulanirken, sadece sinirli sayida ¢alisma ince taneli ve

organik zeminlere odaklanmistir. Bu arastirmalar, zeminlerin MICP ile islenmesinin hem kiigiik



laboratuvar Olgeginde hem de biiyiik 6l¢ekte nispeten biiylik mukavemet kazanimlar ve
belirgin bir gegirimlilik diigiisii sagladigin1 gostermistir. Akoguz et al. (2019) yapmis olduklari
calismada, MICP ile iyilestirilmis kum zeminlerde en yiiksek serbest basing dayanim degerini
2435 KkPa olarak bildirirken, gegirimlilik degerlerinde ise % 23 ile % 90 arasinda diisiisler
bildirmistir.

MICP, yemyesil, stirdiiriilebilir ve doga dostu bir zemin iyilestirme teknigi olarak
bilinmesi ve zeminleri iyilestirmek i¢in yaygin olarak kullanilmasina ragmen ince taneli
zeminlere uygulanabilirligi ve uygulama maliyeti a¢isindan bazi sinirlamalar ve dezavantajlara
sahiptir. MICP’nin en Onemli sinirlamasi, biyolojik zemin iyilestirme sirasinda biyo-
ttkanmanin (zemin gozeneklerin tikanmasi) meydana gelmesidir. Biyo-tikanma, enjeksiyon
noktalarinin etrafinda uygulama ¢ozeltisinin hizli ¢okelmesinden olusur; bu da reaktiflerin (lire-
CaCly) homojen olarak dagilimimi engellemekle kalmaz, ayn1 zamanda kalsitin sadece

enjeksiyon noktalarin etrafinda olugsmasina neden olur (Hamdan et al. 2013; Saif et al. 2022).

Eksojen bakteri kolonilerinin genellikle zemine enjekte edilmeden Once belirli gevresel
kosullar altinda kiiltiir ortamin iginde yetistirilmesi gerektiginden MICP stabilizasyonu
maliyetli ve zaman alic1 olabilir. Ayrica bakterilerin zemine enjeksiyonu zeminde bulunan
mikroorganizmalara miidahale edebilir ve zeminin ekolojik dengesini degistirebilir, boylece
cevredeki ekosistem iizerinde uzun vadeli olumsuz bir etki yaratabilir (Akiyama and Kawasaki
2013; Gat and Tsesarsky 2016). Buna ek olarak, tirolitik bakterilerin zemine enjekte edilmesi,
hiikiimetten onay ve lisanslar alinmasi ve giivenlik i¢in mikrobiyal ekolojinin siirekli izlenmesi

gibi bir¢ok sorunu igerir (Dilrukshi and Kawasaki 2016).

Son olarak MICP zemin iyilestirme tekniginin diger 6nemli sinirlamalarindan biri,
iyilestirilecek zemin matrisinin gézenek boyutudur. Urolitik bakterilerin boyutu tipik olarak 0,5
— 3 pum araligindadir ve 0,3 pm’den daha kiiciikk gozeneklerin igine sigamayacak kadar
biiyiiktiir, bu da MICP'nin ince taneli ve olduk¢a siki kohezyonsuz zeminlere uygulanmasini
engeller. Silt zeminlerin boyutu tipik olarak 2-63 pm arasinda degisirken kil pargaciklari 2
um’den kiigtiktiir (Sessitsch et al. 2001). Siltli veya killi taneler, bakterilerin zemin matrisi
icinde taginmasini kisitlayan ¢ok daha dar gézeneklere sahip oldugundan MICP’nin etkinligini
siirlar (Mitchell ve Santamarina 2005). Ayrica daha ince zemin partikiilleri, zeminin daha az
gecirimli olmasina neden olur ve bu da bakterilerin yetistirilmesi i¢in saglanan besinlerin akigini
siurlar. Belirtilen sinirlamalarindan dolay: kalsiyum karbonatin ¢okelmesi i¢in bakteri yerine
bitki kaynakli serbest lireaz enzimi kullanan EICP, MICP teknigine alternatif bir teknik olarak

gelistirilmistir.

10



Enzim Aracili Kalsit Cokelmesi (EICP) Yoluyla Zeminlerin Iyilestirilmesi

Bu c¢alismada kullandigimiz Enzim aracili kalsit ¢cokelmesi (EICP), MICP (mikrobiyal
aracili kalsit ¢okelmesi) yonteminin bazi sinirlamalarina bir ¢6ziim olarak etkili bir zemin
tyilestirme teknigi olarak gelistirilmistir. EICP tekniginde zeminin matrisi boyunca kalsit
olusumunu saglamak i¢in MICP’den farkl iirolitik bakteriler yerine bitkilerden tiretilen serbest

ureaz enzim kullanilmaktadir.

Kalsiyum karbonatin ¢okelmesi i¢in bitki kaynakli tircaz enzimin kullanim1 bakterilere
gore bazi avantajlar sunmaktadir. EICP’de, iireaz, lire ve kalsiyum iyonlarinin yaninda bir
reaktan olarak dogrudan zemine verilir. Ureazin zemine dogrudan dahil edilmesi, bakterilerin
yetistirilmesi ve sabitlenmesiyle iligkili karmasikliklari, zemin derinliklerde oksijen
eksikliginin ve zemin i¢indeki yerli mikroorganizmalarin miidahalesinin yarattig1 zorluklari

ortadan kaldirir (Saif et al. 2022).

Bitki kaynakli iireaz yaklasitk 12 nm boyutundayken irolitik bakterilerin (bakteri
kaynakl1 iireaz) boyutu 300 -5000 nm arasindadir. Ornek olarak, S. pasteurii hiicrelerinin
ortalama boyutu yaklasik 2800 nm olup bitki kaynakli {ireaz boyutundan iki yiiz kat daha
biiyiiktiir. Uygulamasi kaba zeminlerle sinirlt olan MICP'nin aksine, EICP kii¢iik gozeneklerin
icine niifuz edebilen iireaz enzimin kii¢iikk boyutu sayesinde daha ince taneli zeminlerin
iyilestirilmesi i¢in kullanilabilir. Bununla birlikte, iireaz enzimi CaCO3 ¢okelme sirasinda
biyofilmler veya ekstra polimerik maddeler iiretme yetenegine sahip degildir ve bu da, biyo-
tikanmay1 biiyiik dl¢lide azaltir ve silt gibi daha ince taneli zeminlere EICP uygulanabilirlik

araligin1 genisletir (Blakely et al.1984; Dominique et al. 2014; Hamdan et al. 2013).

Serbest lireaz enzimin kullanmanin bir bagka avantaji, lireaz aktivitesi agisindan kisa
veya sinirli bir dmre sahip olmasidir. Ureaz enzimin kisa émiirlii olmasindan dolay1 zamanla
yok olacaktir ve boylece ekosisteme olumsuz etkileyecek uzun vadeli biyolojik etkilerden
kacinilacaktir. Serbest ilireaz enziminin kisa bir slirede yok olmasina ragmen, zemin
partikiillerine bagl tiiketilen tireaz aktivitesi herhangi bir islev kayb1 olmadan daha uzun siire
devam edebilir. Son olarak iireazin kalsit ¢Okelmesi igin  kullanimi, kiiltiir ortaminda
yetistirilmesi veya uyarmaya gerek olmadigindan, iirolitik bakterilerin kullanimindan daha

basittir.

EICP tekniginin zeminlere uygulanmasi

Enzim aracili kalsit c¢okelmesi (EICP) zemin iyilestirme tekniginde zeminleri
iyilestirmek amaciyla zemine verilecek uygulama ¢ozeltisi, tire ((CO(NHy2)2), kalsiyum tozu

(sikilikla CaCly) ve iireaz igeren bir ¢ozeltiden olugsmakta ve bu ¢ozelti caligmalarin ¢ogunda,
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EICP uygulama c¢ozeltisi olarak adlandirilmaktadir. EICP uygulama c¢ozeltisi zemine
verildikten sonra, iireaz treyi hidrolize edererek Kkalsitin ¢okelmesini saglar. Zemin
bosluklarinda olusan kalsit zemin tanelerinin baglanmasina ve kayma mukavemetinin
artmasina, ge¢irimliligin azalmasina sebep olmaktadir. EICP’nin zemine uygulama ve kimyasal

siirecinin semas1 Sekil 4’te verilmistir.

Literatiirde EICP uygulama ¢o6zeltisi zemin numunelerine karigtirma- sikistirma ve

stiziilme olmak iizere iki farkli yontemle verilmektedir.

Siiziilme Yontemi; Siizilme, EICP zemin iyilestirme calismalarinda yaygin olarak
kullanilan bir yontemdir. Bu yontemde kuru zemin kaliba yerlestirilir ve EICP uygulama
¢ozeltisinin (genellikle tire, CaClz ve ilireaz enziminden olusur) 6nceden belirlenen hacmi zemin
numunelerin tepesinden siiziiliir. Bazi1 ¢alismalarda, kuru zemin {ireaz tozu ile Onceden
karistirtlmis, ardindan iire-CaCly ¢ozeltisi zemin numunesinin tepesinden siiziilmiis ve
numuneler sertlesmeye birakilmadan 6nce siiziilen ¢ozelti yercekimi ile numunelerin altindan

bosaltilmistir (Yasuhara et al. 2011; Hamdan 2015; Almajed et al. 2018a; Putra et al. 2017a).

Karistirma ve Stkistirma Yontemi; Bu yontemde kuru zemin sulu bir EICP uygulama
¢ozeltisi ile homojen bir sekilde karistirilir. Daha sonra zemin birden fazla katman halinde

numune kalibina sikistirilir ve birkag giin sertlesmeye birakilir (Almajed 2017).

Son yillarda EICP ile zeminlerin iyilestirilmesi konusunda yapilan calismalar artig
gostermektedir. EICP teknigi kullanilarak zeminlerin fiziksel 6zellikleri (yogunluk, gradasyon,
porozite, doygunluk), mekanik 6zellikleri ve miihendislik 6zellikleri (sikilik, sikisabilirlik,
kohezyon, ¢imentolama ve siirtiinme agisi1) iyilestirilebilir (Amajed et al. 2018; Putra et al.
2017b; Hamdan et al. 2014).

Enzim aracili kalsit ¢okelmesi (EICP) zemin iyilestirme teknigi buradakilerle sinirl
olmamakla birlikte geoteknik miihendisliginde ¢ok ¢esitli potansiyel uygulamalara sahiptir. Bu
genis uygulamalar, kismen EICP’de kullanilan serbest iireaz enziminin, MICP’de kullanilan
tirolitik bakterilere kiyasla daha kii¢iik boyutundan kaynaklanmaktadir. EICP’nin potansiyel
uygulamalari arasinda su ve riizgardan kaynaklanan erozyonun onlenmesi, yeralti bariyerlerinin
olusturulmasi, kazi stabilizasyonu, betondaki catlaklarin giderilmesi, zemin ¢ivilemesi,
stvilagsmanin azaltilmasi, s1g temellerin tagima kapasitesinin artirilmasi, sev stabilitesi ve temel

destegi bulunmaktadir (Knorr 2014; Hamdan 2015; Bang et al. 2009; Almajed et al. 2018 a).
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Ure (CO(NHS,),) Kalsiyum Tozu (CaCl,) Ureaz Enzim Su (H,0)

Ticari Enzim /Ham enzim

.
EICP uygulama cozeltisi kanstrldiktan hemen sonra zemine verilir.

+ Pozitif Tyonlar : Kalsiyum (Ca™
- Negatif Tyonlar : Karbonat (CO52)
0 Zetin Partikifler

Kalsivum karbonat ¢okelir v!zemin partikiillerini baglar

Kalsiyum karbonat Kristali (CaCO;)
( Pastif3! temas noktalannda ideailestiitmig cakelma)

Sekil 4. EICP siirecinin zeminde sematik gosterimi

13



Enzim ve Ureaz Enzim

Enzimler; tiim canlilarin yapisinda bulunan, esas olarak proteinden olusmakla beraber,
organik-inorganik maddeleri de biinyesinde barindiran, biyokimyasal reaksiyonlari
gerceklestiren biyokatalizorlerdir. Katalizor; Termodinamik agidan olasi bir tepkimeyi, farkli
bir mekanizma {izerinden gergeklestirerek reaksiyon hizini arttiran ve reaksiyona girdigi gibi

degismeden ¢ikan maddelerdir.

Bilinen tiim enzimler reaksiyon Ozgiilliikkleri ve substrat 6zgiilliikleri dikkate alinarak
“Enzim Komisyonu (E.C.)” tarafindan Oksidorediiktazlar, Transferazlar, Hidrolazlar, Liyazlar,

Izomerazlar ve Ligazlar olmak iizere alti smifa ayrilmistir (Keha ve Kiifrevioglu 2011).

Ureaz enzimi hidrolazlar sinifindan bir enzim olup, iireyi amonyak (NH4") ve
karbondioksite (CO3 %) hidroliz eden nikel bagl bir enzimdir (Follmer et al. 2004). Kalsiyum
karbonat ¢cokelmesini saglamak {ireazin dogadaki en dnemli islevlerinden biridir. Siireg; lire
hidrolizinden iiretilen karbonat iyonlar1 ve reaksiyon sirasinda artan pH miktar1 sayesinde
ortamda bulunan kalsiyum (Ca) iyonlar1 varliginda kendiliginden kalsiyum karbonat (CaCO3)
cokelmesi meydana gelir. Bu siire¢ dogada kendiliginden olabildigi gibi biyolojik ve kimyasal
aracilar1 kullanarak laboratuvar sartlarinda yapay olarak da gergeklestirilebilir (Akoguz 2019).

Ureaz 1926 yilinda James B Sumner tarafindan Jack Bean (Canavalia ensiformis)
fasulyesi tohumundan kristal protein olarak izole edilmistir. Ureaz, belirli gevresel ve kimyasal
kosullar altinda geri doniisiimlii veya geri doniisiimsiiz olarak degistirilebilen kimyasal
baglanma ve elektrostatik etkilesimlere dayali karmasik ii¢ boyutlu yapilara sahiptir (Hamdan

2015). Ureaz enziminin ii¢ boyutlu yapis1 Sekil 5°te gosterilmektedir.

Sekil 5. Jack Bean Fasulyesi’nin (Canavalia ensiformis) iireaz enziminin ii¢ boyutlu yapisi
(Maroney and Ciurli 2014)
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Ureaz Enzim Kaynaklari; Ureazlar, dogada yaygin olarak bulunan enzimlerdir.
Bitkiler, mikroorganizmalar (bakteri, mantar, maya ve funguslar) ve omurgasizlar gibi birgok
canli grubu lireaz igermektedir. Ayrica, lireaz enzim toprak, dogal su kaynaklar1 ve hatta insanin

viicudunun ¢esitli dokularinda yiiksek oranda bulunmaktadir (Dilrukshi and Kawasaki 2016).

Bitkisel Ureazlar (Serbest Ureaz); Literatiirde en iyi bilinen ve en ¢ok arastirilan bitki
tireazi, Jack Bean (Canavalia ensiformis) fasulyesinden elde edilen iireazdir. Kavun, karpuz ve
kabak tohumlari, lahana yapraklari ¢am ailesi dahil olmak {izere bir¢ok yaygin bitki ailesi, lireaz
bakimindan zengindir (Das et al. 2002). Ureaz, belirtilen bitkilerin yapraklarinda da bulunur.
Ayrica soya fasulyesi (Glisin Max ) tohumu ve yapragi, kili¢ fasulyesi (Canavalia gladiata),
giivercin bezelyesi (Cajanus cajan), soya kiispesi, dut yapragi (Morus alba) ve benzeri gibi
bitkiler iireaz icerir (Sirko and Brodzik 2000; Dilrukshi and Kawaski 2016; Takatsu et al.
2016).

Bitki kaynakli {ireaz enzim, zemin iyilestirme uygulamalarda genellikle saflagtirilmig
bir sekilde ticari olarak temin edilir. Ancak iireaz enzimin tip, gida ve biyomedikal
laboratuvarlarinda kullanilmak iizere iiretilir ve bunun i¢in zemin iyilestirme uygulamalarinda
kullanilmast durumda EICP uygulamasiin toplam maliyetinin %57-%98’ini olusturur ve
biiyiik 6lgekle zemin iyilestirme uygulamalarda ekonomik agidan uygun olmayabilir (Almajed
etal. 2021). Son zemin iyilestirme ¢alismalarinda, iireaz enzimin maliyetini diisiirmek amaciyla
tireaz enzimi, yerel marketlerde bulunan ve iireaz aktivitesi yiiksek olan bitki tohumlar1 ve
fasulye ¢esitlerinden laboratuvar ortaminda izole edilmistir. Dilrukshi et al. (2018) ve Baiq et
al. (2020) yapmis olduklar1 ¢aligmalarinda bitkiler ve tohumlardan iireaz enziminin
ekstraksiyonu, temel laboratuvar ekipmanlari ile kolay bir sekilde gergeklestirilebilecegini
gostermislerdir. EICP’de tlireaz enzimi laboratuvarda elde edilerek yapilan ¢alismalarin bazilar

Tablo 1’de verilmistir.
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Tablo 1. EICP ile Yapilan Baz1 Calismalarda Kullanilan Bitki Ureaz Enzim Kaynaklart

Ureaz Laboratuvar  Ticari o Arastirmanin
< . . Zemin Tipi Referans
Kaynag Enzim Enzim amaci
Ticari ve
Jack X x laboratuvar tireaz Nam et al.
Fasulyesi enzimlerin 2015
karsilagtirilmasi
Urolitik .
Karpuz . ) . Javadi et al.
tohumlart X Silis Kumu (D 50:0,72) verimliligin 2018
aragtirtlmasi
Zeminin su
Soya . X Siltli kil zemin erozyonuna karsi Cuccurullo et
fasulyesi . . ; al. 2019
giiclendirilmesi
Zemin . .
Karpuz X Kum (D50: 0,88) mukavemetinin Dilrukshi et
tohumlar1 al. 2018
artirilmasi
Lahana ve Ureaz iceren bitki Baig et al.
. . X - kaynaklarin
Soya kiispesi 2020
arastirilmasi
Zemin .
Sari soya X Kili kum (SC) mukavemetinin Lee ve Kim
fasulyesi 2020
artirilmasi
Zemin .
Jack . X Kum (D50 : 0,72) mukavemetinin Almajed et al.
Fasulyesi 2018a
artirilmasi

Mikrobiyal Ureazlar; Mikrobiyal iireazlar, iirolitik mikroorganizmalar (bakteri, mantar,
maya, funguslar ve alg) tarafindan {iretilen bir lireaz enzimdir. Karbonat ¢6kelmesine neden
olabilecek bes ana mikroorganizma grubu vardir. Bunlar Siyanobakteri ve Alg (Anabaena
cycadae, Bacillus pasterurii vb.), Urolitik bakteriler (Bacillus sphaericus, Bacillus megaterium
vb.), nitrat indirgeyen bakteriler (Nitrosomonas tiirleri), Miksobakteriler (Myxococcus xanthus)
ve siilfat indirgeyen bakteriler ( Desulfobacterium autotrophicum) olarak siralanabilir (Yidirim
et al. 2016). Mikrobiyal aracili kalsit Cokelmesi (MICP) zemin iyilestirme metodu tizerinde
yapilan caligmalarda, ¢ogunlukla iireaz aktivitesi yiiksek olan Sporosarcina pasteurii adli

urolitik bakterisi kullanilmaktadir.

Ureaz Enzimin Aktivitesi ve Ol¢iimii

Bir enzimatik tepkimenin hizi, lireaz enzimin etkinligi veya lireaz enzimin aktivitesi ile
iliskilidir. Bir {ireazin aktivitesi, o iireaz tarafindan katalizlenen enzimatik tepkimenin hizinin,
iireaz etkisiyle optimum kosullarda belirli siirede {iriine doniistiiriilen substrat miktarina gore
ifadesidir. Etkinligi veya aktivitesi fazla olan bir {ireaz, belirli bir siirede daha fazla substrat

molekiiliinii iirtin haline doniistiiriir.

Enzim aktivitesi, enzimin belli kosullarda sahip oldugu aktif enzim miktarinin bir
Ol¢usiidiir ve bir ¢ozelti i¢indeki enzim aktivitesi “enzim tinitesi” cinsinden verilir. 25°C’de ve

optimal kosullarda 1 umol (10" mol) substrat1 bir dakikada iiriine doniistiiren enzim miktarina
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“enzim Unitesi” denir ve EU veya U seklinde gosterilir. Bir enzim tinitesi (U): 1 umol/dak’dir

(Keha ve Kiifrevioglu 2011).

Ureaz aktivitesini belirlemek icin pH degisimi, Iletkenlik, Indofenol, Nesslerizasyon,

Spektrofotometrik ve Nesslerizasyon yontemi gibi c¢esitli yOntemler yaygin olarak

kullanilmaktadir. Bazi bu yontemlerin avantajlar1 ve dezavantajlar1 Tablo 2°de gosterilmektedir

(Javadi 2021).

Tablo 2. Ureaz Aktivitesi Tayin Yontemleri (Javadi 2021)

Yontemler

Avantajlar

Dezavantajlan

Kolorimetrik
Yéntem (Indofenol
Yontem)

Kolorimetrik
Yontem
(Nesslerizasyon)

Spektrofotometrik
Test (Cifte Enzim)

pH degisim
yontemi

Potansiyometrik

fletkenlik

1. Basit ve nicel
spektrofotometrik bir deneydir.

2. Hassas bir yontemdir (<0.02
pumol amonyagi kolayca tespit
edebilir).

3. Ayrintili kinetik analizlerde
faydal

Kolay ve hizl1 bir sekilde
gerceklestirilir.

Hassas bir yontem, mL bagina
0.003 U iireaz1 kolayca tespit
edebilir.

Ureaz oranlarmin rutin olarak
karsilastirilmasi i¢in uygun bir
deneydir.

Kullanimi basittir.

Kisa siirede gergeklesir ve
dogruluk hassasiyeti yiiksek bir
yontemdir.

1. Kullanimu basittir.
2. Kolay ve hizl1 bir sekilde
gergeklesir.

1. Her testten birden fazla numune
almmasini gerektirir

2. Birkag tlireaz inhibitoriiniin bu
yonteme miidahale ettigi bulunmustur.

1. Diisiik hassasiyet
2. Deney sirasinda zararli kimyasallar
uretir

1. Glutamat dehidrojenaz, ¢ogu
iireazdan daha yiiksek bir pH
optimumuna (pH 8.3) sahiptir.

2. Cifte enzimi, iireaz inhibitorleri

olarak test edilen bilesikler tarafindan
inhibe edilebilir.

1. Test ¢ozeltisinin pH’s1, enzim
aktivitesini etkileyen analiz sirasinda
artacaktir.

2. Ayrintili kinetik analiz i¢in
Onerilmez

1. Diisiik hassasiyet
2. Potasyum ve diger tek degerli
iyonlar tarafindan girisim.

1. Zararh kimyasallar kullanilamaz.
2. Acik sistemde dogru degil

Belirtilen yontemlerde ¢ozeltideki {ireaz, lirenin hidrolizi reaksiyonu sonucunda olusan
amonyak gibi yan {irtinleri, pH veya iletkenlikte artiglart ve ayrica tretilen 1s1 Olgiilerek

incelenmektedir. pH degisim yontemi, yapilisi basit olmalarima ragmen bazen iyi sonuglar
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vermezler, oda sicakligi kosullar1 ve operatoriin becerilerine biiylik 6l¢iide baghdirlar. Son
zamanlarda, bazi1 geoteknik arastirmacilar iire hidroliz reaksiyonu sirasinda amonyak salinimini
gosteren iletkenlik yontemini kullanmislardir. Iletkenlik artis hiz1, ¢dzeltide bulunan aktif iireaz
miktar1 ile orantilidir. iletkenlik ydntemi basittir, zamandan tasarruf saglar ve pahali ve zararl

kimyasallar kullanmaz (Dilrukshi and Kawasaki 2016).

Nessler (Nesslerizasyon), Indofenol, Spektrofotometrik ve Potansiyometrik
yontemlerinde ¢ozeltideki tireazi, iire hidrolizi reaksiyon sonucunda salinan amonyak (NHz)
yan iirtinlerini Olgererek degerlendirilmektedir. Bu ¢alismada, {ireaz aktivitesi Olglimii igin

yapilis1 kolay ve kisa siirede gerceklestirilebileceginden dolay1 Nessler yontemi kullanilmastir.

Taguchi Yontemi

Uriin ve siirecin en uygun parametre seviyesini segerek ¢ikt1 degerlerindeki degisimi en
aza indirmeyi amaglayan Taguchi Metodu (TM), kalitenin siirekliligini saglamak ve
parametrelerini iyilestirmek icin Genichi Taguchi tarafindan gelistirilen bir metottur. Bu metot,
degiskenligi olusturan kontrol edilemez faktorlere karsi iiriin ve siire¢ i¢in kontrol edilebilir
faktor seviyelerini optimize eder ve boylece triin ve siirecteki degiskenligi en aza indirmeye
yardime1 olur (Oktem 2012). Taguchi metodunun esas amaci, hedeflenen kaliteye gore
yapilacak deney sayisinin biiylik oranda azaltilmasidir. Boylece hedeflenen kalitede iiriin daha
az deneme sayist ile elde edilmis olacaktir. Ayrica deney sayis1 azaltilarak {iriin maliyeti en aza
diistirilmiis olacaktir. Taguchi metodunda, amaglanan degerler, sonucu etkileyecek kontrol

edilebilen parametreleri ve seviyeleri igeren ortogonal diziler sayisinda saptanmaktadir.

Taguchi deneyi tasarimi belirlenen parametre ve seviyelere gore ortogonal dizinler
olusturularak uygulanmaktadir. Bu ¢alismada kullanilan 5 parametre (faktor) ve 3 seviyeli L25
ortogonal dizisi Tablo 3’te verilmistir. Tablodaki F1, F2 ve F3 ¢aligmada segilen parametreleri
gosterirken, her deney numarasi satirindaki rakamlar ise parametrelerin seviyelerini
gostermektedir. Bu tablo ile 5°= 125 deneme sayis1 yerine 25 adet deneyi yapilarak elde edilen

sonuclar lizerinde degerlendirme yapilabilmektedir.
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Tablo 3. L25 Ortogonal Dizin

Parametreler ve Seviyeleri

Deney No F1 F2 F3
1 1 1 1
2 1 2 2
3 1 3 3
4 1 4 4
5 1 5 5
6 2 1 2
7 2 2 3
8 2 3 4
9 2 4 5

10 2 5 1
11 3 1 3
12 3 2 4
13 3 3 5
14 3 4 1
15 3 5 2
16 4 1 4
17 4 2 5)
18 4 3 1
19 4 4 2
20 4 5 3
21 5 1 5
22 5 2 1
23 5 3 2
24 5 4 3
25 5 5 4

Taguchi yontemi yiiksek kalite sistemlerinin tasarimi i¢in kullanilan iyi bir arag olup ve
performans ve kalite tasarimlarinin optimizasyonu igin sistematik bir yaklagim saglar. Taguchi

deneysel metodu kullanilarak yapilacak optimizasyonlar 8 adimda gercgeklestirilir.

1. Degerlendirilecek parametrelerin belirlenmesi
2. Bu parametrelere ait seviyelerin belirlenmesi

3. Uygun ortogonal dizisinin belirlenmesi
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4. Ortogonal diziye dayanarak deney sonuglarinin metoda uyarlanmasi

5. Performans istatistiklerinin hesaplanmast

6.Performans  karakteristikleri kullanilarak  sonuglarin  varyans analizi ile
degerlendirilmesi

7. Optimum seviyelerin se¢ilmesi

8. Sonuglarin dogrulanmasi (Tungel 2018).

Taguchi, deneyi tasariminda verileri analiz etmek ve optimum kosullar1 elde etmek
amaciyla, analiz degiskeni ya da performans kriteri olarak kullanilmak tizere, “sinyal/giirtiltii
(S/N) oran1” adi verilen bir dizi kriter ortaya koymustur. S/N oranin kullanilmasinin asil amaci,
elde edilen sonuglarda parametre degerlerinin optimum degere yaklasip yaklasmadigini
degerlendirmektir. Taguchi, uygulamadaki problemleri, hedefin tiirtine gore nominal-en iyi
yanit, en kiiciik-en iyi yanit ve en biiyiikk-en iyi yanit ve olmak {izere li¢ farkli performans
karakteristigi (kriteri) belirlemis ve her biri i¢in farkli bir S/N orani tanimlamistir (Sirvanci

1997).

“En nominal-en iyi yanit” performans karakteristigini belirlemenin amaci; bir hedef
degere ulagmaktir (6rnegin, hedeflenen bir kimyasal veya karisim oranina ulasmak), Bu

durumda, S/N oram Esitlik 4 kullanilarak hesaplanir;
S/Ny = —10 log(Y2/52) (4)

“En kiiciik-en 1yi yanit” performans karakteristigini belirlemenin amaci; yaniti en az
diizeye indirmektir (6rnegin, yakit tiikketimini en aza indirmek). Bu durumda, S/N oran1 Esitlik

5 kullanilarak hesaplanir;

S/N = -10log (~ 31, yi?) ()

Bu calismada kullandigimiz “En biiylik-en i1yi yanit” performans karakteristigini
belirlemenin amact; yaniti en iist diizeye ¢ikarmaktir (6rnegin, tiriin verimliligini en iist diizeye

¢ikarmak). Bu durumda, S/N. oran1 Esitlik 6 kullanilarak hesaplanir;

yi?
Yukarida S/N oranlari i¢in belirtilen denklemlerde;

n  : Deneyin tekrar sayisi
yi : Performans karakteristigi degeri

S$2 : varyansi ifade etmektedir.
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S/NL’yi maksimum yapan parametre seviyeleri optimumdur. Ancak Taguchi Metoduna
gore optimum parametre seviyelerini veren deney yapilmamis olabilir. Dolayisiyla, optimum
parametrelere gore bir dogrulama deneyi yapilmalidir. Optimum kosullara karsilik gelen

performans degeri Esitlik 7 kullanilarak tahmin edilebilir.
Y, = u+X; + e (7
Burada;
w: Performans degerinin genel ortalamast,
Xi: Deneydeki parametre-seviye kombinasyonun sabit etkisidir.
ei: i. deneydeki rastsal hata

Dogrulama deneylerinin sonuglarinin anlamli olup olmadigini belirlemek i¢in deneysel
veriler kullanilarak hesaplanan bir nokta tahmini ise, gliven araligimin degerlendirilmesi
gerekir. Segilen bir hata seviyesindeki giiven aralig1 Esitlik 8 ile hesaplanabilir (Hinislioglu ve

Bayrak 2004).

Cl=u+ F“NL)V (8)

Burada;

F (1,n2) : Herhangi bir istatistik kitabindan F tablosundaki F degeri,

Ve . Hatanin varyans degeri
N . Ortalamanin  tahminindeki etkin tekrar sayisidir ve Esitlik 9 ile
hesaplanir.
Toplam sonug sayisi (veya S/N oranlarinin sayi1si)
N = 9)

1+Faktorlerin toplam serbestlik derecesi

Literatiir Ozetleri

Yasuhara et al. (2012), yapmis olduklar1 ¢alismada ticari lireaz kullanarak enzim
aracili kalsit ¢cokelmesi ile kum zeminin iyilestirmesini amaglamislardir. 1 g lireaz tozu kumla
karistirtlmis ve sonrasinda kum numunelere 100 mL 0,5 M ve 1M iire-CaCl> ¢ozeltisi enjekte
edilmistir. 0,5 M uygulanmis numunelerden %5,1 CaCOs varliginda 890 kPa serbest basing
mukavemeti elde edilirken 1M iire-CaClz ¢ozeltisi uygulanmis numunelerden ise 1.6 MPa
serbest basing mukavemeti elde edilmistir. Iyilestirilmis numuneler iizerinde gegirimlilik
deneyleri yapilmis ve sonu¢ olarak numunelerin gecirimliliginde 6nemli derecede azalma

oldugu goriilmiistiir.
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Neupane et al. (2013), kum zeminin iyilestirilmesi i¢in farkli iire-CaCl, ve {ireaz
konsantrasyonlari kullanarak optimum karisim oranlart aragtirmislardir. Optimum EICP
cozeltisini elde etmek {izere 0.5 mol/L, 1 mol/L araliginda iire-CaCl, ve 0.5 g/L-4.0 g/L
araliginda lireaz konsantrasyonlari su ile karistirilarak ayri ayri iki farkl ¢ozelti hazirlanmastir.
Her iki ¢ozeltiden 15’er mL alinarak tiiplerde karistirllmis ve toplam 30 mL c¢ozelti elde
edilmistir. CaCOz3’1n ¢okelmesi birka¢ dakika sonra gerceklesmis ve ¢oken kalsit birkag saat
i¢inde tliplerin dibine ¢okelmistir. 0.5 mol/L iire-CaCl> ve 2. 0 g /L iireazden olusan ¢ozelti ile
yaklasik %80 ¢okelme orani elde edilmistir. Boylece optimum iireaz konsantrasyonu, iireazin
maliyeti ve ¢okelme oranin iizerindeki etkisi dikkate alinarak 2 g /L olduguna karar verilmistir.

Park et al. (2014) yapmis olduklar1 ¢alismada, iireden ayristirilan karbonat (CO3%)
iyonlar;, kalsiyum karbonati ¢oktiirmek icin kalsiyum (Ca*?) iyonlariyla birlestirilmesi
gerektiginden kalsiyum kloriir, kalsiyum hidroksit ve kalsiyum nitrat olmak {izere ti¢ farkli
kalsiyum kayna@min etkisini arastirmiglardir. Ureaz, iire ve farkli kalsiyum kaynaklarindan
olusan ¢ozeltiler zemin numunelerine uygulanmis ve iyilestirilen numuneler iizerine serbest
basing deneyi yapilmistir. Kalsiyum kloriir igeren numunenin serbest basing mukavemetinin,

kalsiyum hidroksit ve kalsiyum nitrat iceren numunelerden daha yiiksek oldugu goriilmiistiir.

Knorr (2014) yapmis oldugu yiiksek lisans tez caligmasinda, kum zeminin riizgar
erozyonuna karsi ylizeysel stabilizasyonu i¢in EICP yontemini arastirmistir. EICP ¢ozeltisi
zemine yiizeyden spreyle puskiirterek uygulanmistir. Uygulama yapilan numuneler 7 giin
boyunca oda sicakliginda kurutulmus ve sonrasinda riizgar tiineli analizi uygulanmistir. Analiz
sonucunda, sadece su uygulanan kontrol numunelerin yiizeyleri 8 m/sn riizgar hizinda
ayrilirken iyilestirilmis zemin numunelerin yiizeyleri ise 25 m/sn’den daha ytiksek bir riizgar
hizinda ayirildigr goriilmistiir. Calisma sonucunda zeminlerin riizgar erozyonu kontroliinde

EICP uygulamasinin etkili bir yontem oldugu sonucuna varilmistir.

Nam et al. (2015), laboratuavarda elde edilen Jack fasulyesinin ham ekstrakt1 ve ticari
iireazin ¢okelme deneyleri yaparak  kalsiyum karbonat ¢okelmesi tlizerindeki etkileri
arastirmiglardir. Deneyler sonucunda olusan malzemeler iizerinde XRD ve SEM analizleri
gerceklestirilmis ve olusan yapinin kalsit oldugu belirlenmistir. Jack fasulyesinin ham ekstrakti
ve saflastirilmig tireazin neden oldugu kalsiyum karbonat oranlari birbirine yakin %25-%30
arasinda oldugu goriilmiistiir. Sonu olarak , jack fasulyesinden ham ekstrakt olarak elde edilen

lireazin, kalsitin ¢cokelmesini neden oldugu sonucuna ulagilmistir.

Kavazanjain and Hamdan (2015), EICP yontemi kullanilarak iki fakli kum zeminin (F-
60 silis kumu ve Ottawa 20-30 kumu) miihendislik 6zelliklerini iyilestirilmeye amaglanmustir.

EICP uygulama ¢ozeltisi, 1,38 M fiire, 1,58 M kalsiyum kloriir, 0,4 g/L iireaz enzimi (ticari) ve
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4 g/L yagsiz siit tozundan olusmustur. 100 mL EICP c¢ozeltisi karistirma- sikistirma ve
enjeksiyon yontemleri kullanilarak 5,1 cm ¢apinda ve 15,2 cm yiiksekliginde kaliplarda
hazirlanan numunelere uygulanmigtir. Uygulama sonucunda Ottawa kumu numunesinden
%2,82 CaCO3 varliginda 529 kPa ve F-60 silis kumu numunesinden %4,3 CaCO3 varliginda

392 kPa serbest basing mukavemeti elde edilmistir.

Putra et al. (2016), kalsit ¢okelme isleminin verimliligini artirmak i¢in magnezyum
kloriirii bir katk1 malzemesi olarak arastirmislardir. Ure, CaCl; ve iireaz enzimden olusan EICP
¢oOzeltisine farkli oranlarda magnezyum kloriir katilarak ¢cokelme deneyleri gergeklestirilmistir.
Sonuglar, MgCl2’iin bir katki malzemesi olarak kullanildiginda, kalsit ¢okelme oranin1 %90’ 1na
yiikselttigini gostermistir. Ancak MgClz icermeyen 6rneklerin ¢okelme orani %70 olarak elde
edilmistir. MgCly, kalsit ¢okelme hizinin yavaslatarak ve bdylece kalsit miktarinin artmasina

neden olmustur.

Carmona et al. (2016) yapmis olduklari ¢alismada tire- CaCl> miktarinin kalsiyum
karbonat ¢okelmesi iizerindeki etkisini analiz etmislerdir. Calismada, iireaz enzimin (4kU/L)
miktari sabit tutulmus ve iire ve kalsiyum kloriir esit molaritelerde (0,25 M, 0,5 M, 0,75 M, 1,0
M ve 1,25 M) tiiplerde hazirlanarak kalsit ¢cokelme deneyleri yapmislardir. Sonug olarak, en
diisiik tire-CaClz (0,25 mol/L) kullanilarak elde edilen ¢6kelme oranin yaklasik %95 oldugu
belirlenmistir. Ayrica iire-CaCly konsantrasyonun artisi, kalsiyum karbonat ¢okelmenin
verimliligini azalmasina neden olmustur (yani ¢okelme orani azalmistir) ve bunun sebebini de
¢ozeltide bulunan tirenin bir kisminin iireaz tarafindan hidrolize edilmediginden kaynaklandig:
bildirilmistir. Optimum {ire- CaCl; ve iireaz ¢ozeltisinden olusan EICP uygulama ¢6zeltisi,
karigtirma-sikistirma zemin hazirlama yontemi kullanilarak kum zemin numunelere
uygulanmis ve 14 giin sonra numuneler serbest basing deneyine tabii tutulmustur. Sonuglar,
tire-CaCl, konsantrasyonlar: artmasiyla serbest basing dayanim degerlerinin diistigiini
gostermistir. 0,25 mol/L iire-CaCl: ile iyilestirilmis numunenin dayanimi 140 kPa iken 1,25

mol/L iire-CaCl; ile iyilestirilmis numunenin dayanimi1 50 kPa olarak elde edilmistir.

Zhao et al. (2016), gevsek zeminin mekanik 6zelliklerini iyilestirmek ve ayni1 zamanda
kalsiyum karbonatin reaksiyonu sirasinda meydana gelen, zemin ve yeraltt suyunun
kirlenmesine sebep olan amonyumun (NHs") etkilerini azaltmak amaciyla EICP ¢ozeltisine
poliakrilik asit (PAA) eklemenin etkinligini arastirmislardir. Zemin olarak ince taneli silika
kumu (F-60 silika kumu) kullanilmistir. 1.0 M CaCly, 1.500 M iire ve 0.450 mg / mL tireaz’dan
olusan EICP uygulama c¢ozeltisi, kombinasyon halinde poliakrilik asit (PAA) hidrojeli ile
karistirilarak kum zemin yilizeyine enjekte edilmistir. Sonug olarak, kum zeminin mukavemeti

onemli Slciide artmis ve elde edilen zemin kabuklar1 4.8 x 10° kPa kadar yiiksek bir dayanim
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degeri gostermistir. Ayrica zemine poliakrilik asit (PAA) eklemenin, kalsitin yan iirlinii olan

amonyumun %96’°sin1 hareketsizlestirilmesine / giderilmesine neden oldugu bildirilmistir.

Oliveiraetal. (2016), enzim aracil kalsit ¢okelmesi (EICP) zemin iyilestirme metodunu
farkli zemin simiflar1 lizerinde uygulamislardir. Calismada Siltli (SP-SM, kétii derecelenmis
kum zemin), iki farkli siltli kum (SM), kumlu bir silt (ML) ve kumlu organik bir silt (OL) olmak
lizere bes ayr1 zemin kullanilmistir. Calismanin sonuglari, kalsitin ¢okelmesi, kumlu ve siltli
zeminlerin mukavemetini %40 ile %106 arasinda artirirken, organik zeminde ise zararli bir
etkiye neden oldugu goriilmiistiir. Arastirmacilar organik zeminin diisiik pH degeri, zemin
parcaciklarinin organik kaplamasi ile birlikte, bu tiir zemine iligkin EICP uygulamanin

verimsizligini agiklayan anahtar faktdrler oldugunu bildirmislerdir.

Putra et al. (2017 a), EICP c¢ozeltisinde (ire, kalsiyum Kkloriir ve {ireaz enzim)
magnezyum siilfatin (MgSOa) bir katki malzeme olarak etkinligini degerlendirmislerdir. Bu
caligmada, kotli derecelenmis kum (SP) kullanilmis ve kum numuneler 5 cm ¢apinda ve 10
cm yiiksekliginde polivinil kloriir (PVC) kaliplar1 kullanilarak hazirlanmistir. 0,02 ile 0,10 mol
/L araliginda magnezyum siilfat konsantrasyonlari, toplam 1,0 mol/L’lik CaCl2-MgS04
konsantrasyonu olusturacak sekilde hazirlanmis ve daha sonra 1,0 mol /L iire ve 2 g/L iireaz
enzimi ile karistirilarak EICP ¢ozeltisi elde edilmistir. 75 mL EICP ¢ozeltisi (gbzenek hacmi)
kum orneklerine uygulanmis ve uygulama islemi 1-3 kez tekrarlanmistir. Yapilan deneyler
sonucunda ¢dken CaCOs kiitlenin, magnezyum siilfat konsantrasyonu arttikca arttig1
goriilmiistiir. Ayrica ¢oken malzemelerin kalsit, aragonit ve algitast oldugu XRD analizi ile
tespit edilmistir. Mineralojik analiz sonuglarina gore magnezyum siilfatin iire, lireaz ve
CaCly’den olusan uygulama ¢ozeltisine ilave edilmesi, reaksiyon hizini1 yavaslatarak aragonit
ve algitast olusumunu sebep olmustur. Magnezyum igeren numunenin mukavemetinin,
magnezyum icermeyen numuneye oranla 2,5 kat daha fazla oldugu goriilmistiir. %10’luk
kalsiyum karbonat varliginda iyilestirilmis numunelerden maksimum 0,6 MPa mukavemet elde

edilmistir.

Putraetal. (2017b), enzim aracili kalsit ¢okelmesi tekniginde NH formlarinin (amonyak
ve amonyum) giderilmesi igin dogal zeolitin uygulanabilirligini degerlendirmislerdir. Ure-
CaCl; ve tireazdan olusan hazirlanmig enjeksiyon ¢ozeltilerine 10 g/L dogal zeolit ilave edilmis
ve 0,5, 1,0 ve 2,0 saatlik karistirma stireleri i¢in bir ¢alkalayici aleti kullanilarak karistirilmistir.
Daha sonra, ¢ozeltilerde gelisen NH-formlarinin konsantrasyonlar1 Olg¢iilmiistiir. Zeolit
katilmanin ¢oken minerallerin miktar1 ve mineralojik maddesi tizerindeki etkileri XRD ve SEM
analizleri ile degerlendirilmistir. EICP c¢ozeltilerinde zeolit kullaniminin NH-formlarinin

konsantrasyonunu azaltabilecegi sonucuna varilmistir. Ancak EICP tekniginde uygulama
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¢oOzeltisine zeolit katilmasi, iyilestirilmis zemin mukavemeti iizerinde onemli bir etkisi

olmadig1 dogrulanmistir.

Javadi et al. (2018), zemin iyilestirmesi i¢in EICP metodunda kullanilan iireaz enzimin
maliyetini diisiirmek amaciyla ticari lireaz yerine iireaz aktivitesi agisindan zengin bir tarim
atig1 olan karpuz tohumunun kullanimini arastirmislardir. Enzimin ekstraksiyonu ve
saflastirilmast icin diisiik maliyetli yontemler kullanilmistir. Ureaz enzim ekstraksiyon islemi,
harmanlama, filtrasyon ve santrifiij yoluyla gerceklestirilmistir. Yapilan SEM ve XRD analizler
sonucunda, karpuz tohumlarindan ¢ikarilan iireaz enzim kalsiyum karbonat g¢okelmesini
saglamistir. Coken kalsit iceriginin teorik maksimuma orani (PR) %64 civarinda bulunmustur.
Bu ¢alismanin sonuglari, diisiik maliyetli ve ucuz bir yontem kullanilarak karpuz tohumlarindan

¢ikarilan iireazin zeminde kalsiyum karbonat ¢okelmesine neden olabilecegini gostermistir.

Dilrukshi et al. (2018), yapmis olduklar1 ¢alismada EICP zemin iyilestirme yontemi ile
kiiciik boyutlu zemin numunelerini iyilestirmek i¢in tireaz enzimi karpuz (Citrullus lanatus)
tohumundan elde etmislerdir. Zemin stabilizasyonu i¢in numuneler, kum zemin 35 ml’lik
siringalara (23 mm ¢ap) iic esit tabaka halinde yerlestirilerek hazirlanmistir. Zeminin bosluk
hacmine denk gelen 13 mL EICP uygulama ¢6zeltisi bir giin arayla 7, 14 ve 21 dongii halinde
numunelere uygulanmistir. 50 g/L iireaz (ham ekstrakt) ve 0,7 mol /L iire-CaCl; i¢ceren EICP
uygulama ¢ozeltisi ve 14 dongii ile iyilestirilmis numuneden en yiiksek mukavemet (4 Mpa )
elde edilmistir. Calisma sonucunda, karpuz tohumlarindan elde edilen ham {ireazin, kalsit
cokeltmesi i¢in mevcut ticari iireazin yerine kullanim potansiyeline sahip oldugu sonucuna

varilmistir.

Almajed et al. (2018a), kalsiyum karbonat ¢okelmesini en st diizeye ¢ikarmak igin
optimum EICP uygulama c¢ozeltisini arastirmis ve iki farkli zemin hazirlama yontemlerini
kullanarak zemini iyilestirmeyi amaclamiglardir. Optimum EICP uygulama ¢ozeltisini elde
etmek icin farkli konsantrasyonlarda {ire, kalsiyum klortir ve iireaz kullanarak tiiplerde deneyler
gerceklestirmiglerdir. Deneyler sonucunda, 0,67 M kalsiyum klortir, 1 M iire ve 3 g /L lireaz
enziminden olusan ¢ozelti, ¢okelme oranlar1 ve enzim maliyeti dikkate alinarak optimum EICP
cozeltisi olarak belirlenmistir. Optimum EICP uygulama ¢dzeltisi, iki farkli zemin uygulama
yontemleri kullanilarak kum numunelere uygulanmistir. DOrt numune siiziilme zemin
hazirlama yoluyla hazirlanmis, kuru kum yaklasik %45°lik rolatif sikilikta  kaliplara
yerlestirilmis ve optimum EICP ¢ozeltisi (1 M iire, 0,67 M kalsiyum kloriir ve 3 g/L enzim) alt
kismu kapali olacak sekilde numunelerin tepesinden siiziilmiistiir. Daha sonra numuneyi 7 giin
boyunca farkli iyilestirme dongiileri ile (maksimum dort iyilestirme dongiisii) kurumaya

birakilmigtir. Diger dort numune karigtirma-sikistirma zemin hazirlama yoluyla hazirlanmais,
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zemin 70 mL optimum EICP uygulama ¢ozeltisi ile karistirilmis ve sonra kaliplara {i¢ tabaka
halinde sikistirarak yerlestirilmistir. Karigtirma-sikistirma yontemi ile hazirlanmig
numunelerde ¢imentolama olusmadig1 igin serbest basing mukavemetleri dlgiilememistir. Ote
yandan, siizme yontemi ile islenmis numunelerden 99 kPa - 465 kPa araliginda serbest basing

dayanimlar elde edilmistir.

Almajed et al. (2018 b) yapmis olduklari ¢alismada, EICP ile iyilestirilecek zeminlere
belirli oranlarda sisal lif katilarak sisal lifin kalsit ¢okelmesi tizerindeki etkileri arastirilmsitir.
Bu ¢alismada EICP uygulama ¢ozeltisi, 0,5 M kalsiyum kloriir, 0,875 M iire ve 0,85 g/L iireaz
enziminden olusturulmustur. % 0,0, % 0,2, %0,3, %0,4, %0,75 ve %0,85 (lifin kum agirligina
yiizdelik orani) oranlarinda ve 10 mm ile 20 mm uzunluklarinda sisal lif kullanilmiglardir.
Erken kalsit ¢cokelmesini 6nlemek i¢in iire-CaCl, ¢ozeltisi ve lireaz ¢6zeltisi ayr1 ayr1 kaplarda
hazirlanmis ve zemine uygulanmadan hemen once karistirilmistir. Zemin numunelerin
hazirlanmasi i¢in 51 mm ¢apinda x 127 mm yiiksekliginde akrilik kaliplar kullanilmistir. 380 g
kum, farkli oranlarda lif, 85 EICP uygulama ¢6zeltisi ile karigtirilarak homojen bir sekilde ti¢
esit tabaka halinde kaliba yerlestirilmistir. Sonug olarak optimum lif igerigi ( %0,3 lif oraninda
ve 10 mm uzunlugunda) ve EICP ¢ozeltisi ile iyilestirilmis kum zemin, lif olmadan sadece
EICP ile iyilestirilmis kum zeminden 4 kat daha fazla mukavemet degeri vermistir. 20 mm
uzunlugundaki liflerin kullanilmasi durumda, numunelerde c¢imentolamayi engellemis
olmasindan dolay1 EICP ile uygulanacak zeminin mukavemetini arttirmak i¢in kullanilan lifin,

siurli bir uzunluguna sahip olmasi gerektigi bildirilmistir.

Putra et al. (2018), enzim aracili kalsit ¢okelmesi uygulamasinin kumlu zeminin kayma
dayanimi parametreleri (igsel siirtinme agist ve kohezyon) iizerindeki etkilerini
degerlendirmislerdir. Kalsiyum kloriir, lire, magnezyum siilfat ve iireaz enziminden olusan
EICP ¢ozeltisi kum zemin numunelere uygulanmis ve iyilestirilen numunelerin  kohezyon ve
i¢sel siirtiinme acisinin degisimi, dogrudan kesme deneyleri ile degerlendirilmistir. Yapilan
uygulama sonucunda zeminlerde olusan kalsitin, kohezyonun iyilestirilmesinde 6nemli bir
etkisi olmadig1 goriilmiistiir. Iyilestirilmis kum zemin kiitlesinin %4,1’ini olusturan CaCOs3
varligi, 53 kPa’lik bir kohezyon olusturmustur. Bununla birlikte, EICP uygulanmasinin,
stirtinme agis1 lizerinde onemli bir etkisi olmayip iyilestirilmis ve iyilestirilmemis kumlu
zeminlerde benzer bir siirtiinme agis1 elde edilmistir.

Almajed et al. (2019), calismalarinda kalsitin zemin igerisinde homojen olarak
dagilmasini saglamak i¢in EICP uygulama ¢ozeltisinde katki malzemesi olarak yagsiz siit tozu

kullanmislardir. Zemin iyilestirme igin ¢ozelti 1 (1,0 M iire, 0,67M CaCl ve 3 g /L enzim),
¢ozelti 2 (1,0 M iire, 0,67M CaCly, 3 g /L enzim ve 4 g /L yagsiz siit tozu) ve ¢ozelti 3 (0,37M
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tire, 0,25M CaCly, 0,85 g/L enzim ve 4 g/L yagsiz siit tozu) olmak tizere ii¢ farkli EICP
uygulama ¢ozeltisi hazirlanmistir. Her ii¢ EICP c¢ozeltisi ig¢in ayr1 ayri ii¢ numune
hazirlanmistir. Numuneler, 350 g kuru kum 75 mL uygulama ¢ozeltisi ile karistirilmig ve ti¢
tabaka halinde 5 cm c¢apinda akrilik kaliplara yerlestirerek hazirlanmistir. Iyilestirilmis
numunelerin mukavemeti serbest basing deneyi ile elde edilmistir. Sonug olarak ¢ozelti 2 ile
iyilestirilmis numunelerden 1,65MPa ve 1,82 MPa arasinda ve ¢ozelti 3 ile iyilestirilmis
numunelerden ise 0,94MPa-1,3MPa arasinda serbest basing mukavemetleri elde edilmistir. Siit
tozu katkis1 olmayan ¢ozelti 1 ile iyilestirilmis numuneler 0,12 MPa-0,16 MPa arasinda basing
mukavemeti vermislerdir. EICP ¢ozeltisine siit tozu ilave edilerek iyilestirilmis numunelerin,
siit tozu ilave edilmeden iyilestirilmis numunelere oranla daha yiiksek serbest basing
mukavemeti sergiledigi goriilmiistiir. Ayrica SEM analizine gore, yagsiz siit tozu katkisi ile
iyilestirilmis numuneler katkisiz numunelere gore daha biiyiik kalsiyum karbonat kristalleri ve
zemin pargaciklar arasindaki temas noktalarinda daha yiiksek oranda kalsiyum karbonat
¢okelmesine sebep olmustur. Son olarak yagsiz siit tozu bir katki malzemesi olarak kullanildigi
zaman kalsiyum karbonat ¢okelmesi reaksiyonun hizini yavaslatarak kalsitin zemin igerisinde

homojen olarak dagilmasini saglayabilecegi bildirilmistir.

Miftah et al. (2019) yapmis olduklari ¢alismada, EICP ile dogal sahil kum zeminlerini
iyilestirmeyi amaclamislardir. Kum numunesi kaliplara {i¢ tabaka halinde dokiilerek her tabaka,
%60 rolatif sikilik olacak sekilde dort taraftan hafifce sikistirilmistir. Her dongiide gozenek
hacmi miktarinca hazirlanan EICP ¢ozeltisi (1mol iire, 0,67 mol CaCly, 4 g/L yagsiz siit tozu
ve 10 mL/L enzimden olusan ¢6zelti ) numunelerden siiziilmiistiir. Numunelerin, mukavemet
artisitn1 - degerlendirmek i¢in serbest basing deneyi yapilmistir. Deneye tabi tutulan
numunelerden %1,96, %2,98 ve %3,69 kalsiyum karbonat igeriginde sirasiyla 145 kPa, 241
kPa ve 483 kPa serbest basing mukavemeti degeri elde edilmistir. Zeminin mukavemeti ve

kalsit igeriginin uygulama dongii sayisinin artmasiyla artig1 bildirilmistir.

Cuccurullo et al. (2019) yapmis olduklart ¢alismada, EICP zemin iyilestirme yontemi
ile iyilestirilmis siltli kil zemini suya maruz birakarak erozyona karsi dayanimini incelemek
icin suya daldirma deneyleri yapmislardir. Bu c¢alismada, iireaz enzimin ticari olarak elde
edilmesi pahali oldugu i¢in enzimi santrifiijleme yoluyla ham iireaz 0ziitli olarak soya
fasulyesinden ¢ikarilmistir. Daha sonra, kalsit ¢cokelmesini en {ist diizeye ¢ikarmak ve optimum
tire-CaCl> konsantrasyonlarini elde etmek iizere ¢Okelme deneyleri yapmislardir. Deney
sonuglarindan, 6zellikle pH, elektriksel iletkenlik ve ¢cokelme orani 6l¢iimlerini dikkate alinarak
en yiiksek kalsit ¢cokelmesine yol agan optimum iire ve CaClz konsantrasyonu 2,5 mol/L olarak

belirlenmistir. Cokelme deneylerinden sonra zemin stabilizasyonu i¢in EICP ¢6zeltisi, ham
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fasulye ekstrakti, optimum iire ve CalC, konsantrasyonu (2,5 mol/L) ile karistirilarak
hazirlanmistir. Ham fasulye ekstrakti miktari ile ilgili herhangi bilgi verilmemistir. Kontrol ve
iyilestirilecek zemin numuneleri, 50 mm ¢ap ve 100 mm yiikseklige sahip silindirik kaliplarda
standart proktor ile hazirlanmistir. Uugulamadan sonra tiim numuneler, 25 ° C’lik bir sicakliga
ve %40 +%5’lik bir bagil neme karsilik gelen laboratuvar ortaminda bir hafta bekletildikten
sonra suya daldirma deneylerine tabi tutulmustur. Numunelerin baslangi¢ kiitleleri (mij)
kaydedildikten sonra on dakika suya daldirilmis ve daha sonra numuneler su banyosundan
cikarilarak daldirma oncesi ile aym1 nem igerigine ulasabilmeleri i¢in tekrar laboratuvar
ortaminda bir siire bekletilmistir. Daha sonra numunenin son kiitlesi (mys) 6l¢iilmiis ve daldirma
sirasinda kiitle kaybi ylizdesini (% Am) Esitlik 8 ile hesaplanmistir. Daldirma sirasinda, kontrol
numunelerin kiitle kaybi1 %43 ve iyilestirilmis numunelerin kiitle kaybi %13 olarak
hesaplanmistir. Yapilan ¢alisma sonucunda siltli kil zeminlerin su erozyonu kontroliinde EICP

uygulamasinin etkili bir yontem oldugu sonucuna varilmastir.

%Am =" % 100 (10)

m;

Baiq et al. (2020), kalsit ¢okelmesi i¢in ticari lireaz yerine kullanilabilecek iireaz igeren
bitki kaynaklarini arastirmiglardir. Bu calismada, lahana ve soya kiispesinden elde edilen ham
ekstraktlarin ve ticari iireaz enzim iirtinlerinin kalsit ¢okeltme etkinlikleri karsilastirilmistir.
Ham ekstraktlarin ve ticari iireazin etkisini belirlemek ve malzeme ¢okelmesini degerlendirmek
icin tlip deneyleri yapilmistir. Lahana ve soya kiispesinin ham ekstraktlar1 ile elde edilen
ortalama ¢okelme oranlar1 (%40-%60), saflastirilmis lireazin (ticari {iriin) ¢okeltme oraninin
yarisindan daha fazla oldugu goriilmiistiir. Sonug¢ olarak lahana ve soya kiispesinin ham
ekstraktlarmin , EICP yonteminde ticari iireaz yerine kullanilabilecek potansiyel kaynaklar

oldugu sonucuna varilmstir.

Lee and Kim (2020) ¢alismalarinda, iki farkli iireaz kaynaklari olan bakteri ve soya
fasulyesi kullanarak MICP ve EICP zemin tekniklerini karsilastirmiglardir. Bakteri olarak
Sporosarcina pasteurii kullanilmis ve soya fasulyesinin iireazi laboratuvarda ham ekstrakt
olarak elde edilmistir. Tekniklerin karsilastirilmas: kalsiyum karbonat ¢okelme deneyleri
yapilarak gerceklestirilmistir. Deneylerden elde edilen sonuglara gore, EICP’nin Kalsit
¢okeltme verimliligi agisindan MICP’den daha iki bir teknik olabilecegi bildirilmistir. Ek
olarak, sar1 soya fasulyesinden elde edilen {ireaz enzimin etkinligi, kum zemin numunelerin
mukavemeti iizerindeki etkisi, serbest basing mukavemeti (UCS) ve degisen soliisyon
molariteleri ve uygulama siireleri ile c¢okelen kalsiyum karbonat miktar1 o6lgiilerek
aragtirtlmistir. Serbest basing deneylerinin sonuglari, tlire-CaClz ¢ozeltisinin molaritesi 1.5

M’den az oldugunda, numunelerin mukavemet artis1 iizerinde 6nemli bir etkisi olmadigini
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gostermistir. Bununla birlikte, iire — CaCl; ¢6zeltisinin molaritesi 3M oldugunda, numunelerin
basing dayanimi uygulama (7, 14, 21, 28 giin) siiresi ile artmis ancak ¢oken kalsiyum karbonat
icerigi uygulama siiresinden etkilenmemistir. Sonug olarak, sar1 soya fasulyesinden elde edilen

iireazin zeminde kalsiyum karbonat ¢okelmesine neden olabilecegi sonucuna varilmistir.
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MATERYAL VE YONTEM

Materyal
Deneylerde kullanilan kumun 6zellikleri

Calisma kapsaminda ticari silis kumu kullanilmistir. Deneylerde kullanilan kum zemine
ait dane cap1 dagilimi ve geoteknik ozellikleri Atatiirk Universitesi Miihendislik Fakiiltesi
Zemin Mekanigi ve Geoteknik Miihendisligi Laboratuvarinda belirlenmistir. Kum zemin i¢in
ASTM E 11 standardina gére yapilan elek analizine gore tane ¢ap1 dagilim egrisi Sekil 6°da ve
indeks ozellikleri Tablo 4’te verilmistir. USCS zemin siniflandirma sistemine gore deneylerde

kullanilan zeminin sinifit SP (kotii derecelenmis kum zemin) olarak belirlenmistir.
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Sekil 6. Kum zemine ait graniilometri egrisi

Tablo 4. Deneylerde Kullanilan Kum Zeminin Indeks Ozellikleri

Ozellikler Birim Deger

Zemin siniflandirmasi (USCS) SP
Ozgiil agirlik, Gs? 2,65
Maksimum bosluk orant, emax 0,88
Minimum bosluk orani, emin 0,64
D1o mm 0,26

D30 mm 0,27
Dso mm 0,34
Uniformluluk katsayisi, Cu® 1,31
Derecelenme katsayisi, CcP 0,82

SASTM D854-14,°ASTM D2487-11
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Deneylerde kullanilan cozeltiler
Ure ¢izeltisi

1 M iire (60,06 g/mol) ¢ozeltisinin hazirlanmasi igin 60,06 g iire tartilarak 100 mL saf
su iginde ¢oziilmiis, daha sonra toplam hacmi 1L’ye tamamlanmis ve aseptik ortam sartlarinda

0,45 um filtreden gegirilerek steril edilmistir. Ure ¢ozeltisi +4 °C’de buzdolabinda saklanmustir.

Aseptik ortama ait gorsel Sekil 7°de gosterilmistir.

AN

Sekil 7. Aseptik ortam
Magnezyum kloriir (MgClo)

0,3 M MgCl2 (95,211 g/mol) ¢ozeltinin elde edilmesi igin, 28,5633 g MgCly tartilarak
100 mL saf suda ¢6ziilmiis ve daha sonra toplam hacmi 1L’ye tamamlanarak hazirlanmistir.

Magnezyum klortir ¢ozeltisi +4 °C’de buzdolabinda saklanmustir.

Kalsiyum asetat (CsHsCaO4)

0,6 M Kalsiyum astat (158,17 g/mol) ¢dzeltisinin hazirlanmasi i¢in, 99,9 g kalsiyum
asetat tartilarak 100 mL saf su i¢inde ¢ozilmiis ve toplam hacmi 1L’ye tamamlanarak

hazirlanmistir. Elde edilen ¢ozelti +4 °C’de buzdolabinda saklanmistir.

Kalsiyum nitrat (Ca (NOs)2

0,6 M kalsiyum nitrat (164,08 g/mol) ¢ozeltisinin hazirlanmasi i¢in, 99,9 g kalsiyum
nitrat tartilarak 100 mL saf su i¢inde ¢Oziilmiis ve toplam hacmi 1L’ye tamamlanarak
hazirlanmistir. Kalsiyum nitrat ¢ozeltisi +4 °C’de buzdolabinda saklanmistir. Deneysel

calismada kullanilan kimyasallar Sekil 1‘de gdsterilmistir.
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Sekil 8. Deneysel ¢alismada kullanilan kimyasallar

Yontem

Tez ¢calismamiz asagidaki asamalardan olugmaktadir:

EICP teknigi ile zemin iyilestirmede kullanilacak iireaz aktivitesi yiiksek olan
bitkiler arastirilmis ve kavun tohumlari kullanilmaya karar verilmistir.

Secilen bitkinin (Kavun tohumunun) iireaz aktivitesi, Taguchi deney tasarimi
uygulanarak Nessler yontemi ile belirlenmis ve lireaz aktivitesini etkileyen
parametreler arastirilmustir.

Zemine verilecek optimum EICP uygulama ¢6zeltisini ve kiir siiresini belirlemek
icin, kiir siiresi ve farkli konsantrasyonlarda iire ve iireaz enzim kullanilarak
Taguchi metodu ile optimizasyon deneyleri gerceklestirilmistir. Kalsiyum klortiriin
konsantrasyonu sabit (0,6 mol/L) tutularak yapilan optimizasyon deneyleri
sonucunda, en yliksek ¢okelme oranini veren iire, lireaz enzimi konsantrasyonlari
ve kiir siiresi belirlenmistir.

Optimizasyon sonucunda belirlenen iire, iireaz konsantrasyonari ve kiir siiresi
kullanilarak, diger kalsiyum kaynaklarinin da (kalsiyum nitrat ve kalsiyum asetat)
kalsit ¢okelmesi iizerindeki etkileri arastirilmistir. Kalsiyum kaynaklarinin
konsantrasyonu kalsiyum kloriir ile ayn1 se¢ilmistir. Ayrica, magnezyum Kloriiriin

bir katki olarak EICP’nin {izerine etkisi arastirilmistir.
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e Optimum EICP uygulama ¢ozeltisi ve diger uygulama ¢ozeltiler ti¢ farkli yontem
kullanilarak zeminlere uygulanmis ve zeminin miihendislik o6zellikleri
arastirilmastir.

e Son olarak EICP uygulama sonucunda, iyilestirilmis zemin numunelerin
mukavemetini belirlemek igin serbest basing deneyi, olusan kalsit yiizdelerini
belirlemek amaciyla kalsit igerigi deneyi, uygulama sonucunda olusan yapilarin
belirlenebilmesi amaciyla da SEM (Taramali Elektron Mikroskobu) ve EDX
(Enerji Dagilimli X-Isin1 Spektrokopisi ) analizleri ger¢eklestirilmistir.

Ureaz enziminin ekstraksiyonu

Literatiirde kalsiyum karbonat ¢okelmesinde kullanilmak {izere iireaz enzimi Jack
fasulyesi, soya fasulyesi, lahana, soya kiispesi gibi flireaz iceren farkli bitkilerden
saflagtirllmadan ham iireaz veya ekstrakt olarak elde edilmistir. Calismamizda literatiirden
farkl1 olarak kavun tohumlari iireaz enzim kaynagi olarak segilmis ve iireaz enzim ham ekstrakt

olarak elde edilmistir.

Ureaz enzim ekstraksiyon deneyleri, Atatiirk Universitesi Fen Fakiiltesi Biyoloji
Laboratuvari ve DAYTAM’da yapilmistir. 1g kavun tohumu blender kullanilarak ince bir
sekilde dgiitiilmiistiir. Ogiitiilmiis tohum ¢alkayic1 aleti kullanilarak 150 rpm’de 10 mL saf su
ile bir saat boyunca karistirilmistir. Karistirmadan sonra elde edilen ¢6zeltinin kat1 ile sivisini
ayirt etmek icin 5000 rpm, 4 °C sicakliginda 10 dakika boyunca santrifiijlenmis ve daha sonra
¢ozeltilerin ¢6ziilmemis partikiillerini uzaklastirmak i¢in filtre kdgidi kullanilarak stiziilmiistiir.
Siiziilme sonrasinda elde edilen ham ekstrakt ¢ozeltisi, saflagtirilmadan iireaz enzim kaynagi
olarak kullamlmustir. Ureaz enzim ¢dzeltisinin hazirlama asamalar1 Sekil 10°da verilmistir.
Kavun tohumlarindan elde edilen iireaz enzimin konsantrasyonu (g/L), 1 litre saf su basina

ogitiilmiis kavun tohumu agirligr olarak ifade edilmistir.

Ureaz enziminin kullanmanin temel amaci iireyi amonyum ve karbonata pargalamak ve
¢ozeltinin pH’sinin artmasina yardimci olmaktir (Dilrukshi 2017). pH’taki artis, kalsit
¢cokelmesine yol agan Onemli bir faktordiir (Castanier et al. 1999). Bu nedenle kavun
tohumundan elde edilen iireaz enziminin, ¢ozeltinin pH’s1 iizerindeki etkisini aragtirmak igin
0,4 M olarak hazirlanan iire ¢ozeltisine 100 g/L konsantrasyona sahip iireaz enzimi eklenerek
ire-lircaz  ¢ozeltisindeki pH’nin zamansal degisimi Olgiilmiis ve sonuglart Sekil 9’da

gosterilmistir.
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Sekil 9. Ureaz-iire ¢ozeltisinin pH’1n zamanla degisimi

EICP’de iire hidrolizi veya kalsiyum karbonat ¢okelmesi reaksiyonu, 6,5-8,5 pH
araliginda gergeklesmektedir. Sekil 9’da gosterildigi gibi kavun tohumlarindan elde edilen
tireaz, lire ¢ozeltisinin pH’sin1 {i¢ saat iginde 7,0’den 8,76’a kadar artirmistir. Bu sonug, kavun
tohumlarindan elde edilen {ireazin, kalsiyum karbonat ¢okelmesinde kullanilabilecegi

goriilmiistiir.
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Sekil 10. Ureaz enzim ¢dzeltisinin hazirlama asamalari:(A) Kavun tohumun égiitiilmesi, (B)
ogiitilmis tohumun saf su ile karistirilmasi, (C) ¢ozeltinin ¢alkalanmasi, (D) c¢alkalanma
isleminden sonra ¢ozeltinin goriiniisii, (E) ¢Ozeltinin santrifiijlenmesi, (F) santrifiijlenme
isleminden sonra ¢Ozeltinin goriiniisii, (G) ¢ozeltinin filtrelenmesi ve (H) filtrelenme
isleminden sonra ham ekstraktin (iireaz enzim) son hali

Ureaz aktivitesi tayini ve optimizasyonu

Calismamizda Kavun tohumlarindan elde edilen iireaz enzimin tireaz aktivitesi, Nessler
yontemi kullanilarak agiga ¢ikan amonyagin miktarinin belirlenmesiyle tayin edilmistir (Imada
et al. 1973, Biilbiil 2012). Ureaz enzim aktivitesi iizerine etki eden parametrelerin seviyeleri
belirlenirken Taguchi optimizasyon yontemi kullanilmistir Segilen parametreler ve bu

parametrelerin seviyeleri Tablo 5’te verilmistir.
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Calismada, iireaz konsantrasyonu, enzimin ekstraksiyonu sirasinda karistirma siiresi ve
santrifiij siiresi, sicaklik ve inkiibasyon zamani olmak iizere 5 parametre se¢ilmis ve her bir

parametre igin 5 seviye belirlenmistir. Ure konsantrasyonu 1M olarak sabit tutulmustur.

5 parametreli ve 5 seviyeli L25 ortogonal dizin Tablo 6’da verilmistir. Se¢ilen ortogonal
dizine gore hazirlanan iireaz-lire karisimlar laboratuvarda her bir deney ic¢in 3 adet

hazirlanmistir.

Tablo 5. Ureaz Aktivitesi Tayini icin Belirlenen Parametreler ve Seviyeleri

. Seviyeler
Faktor Parametre Birim
2 3 4 5

A Enzim g/L 10 30 50 70 100
B Karigtirma Siiresi dk 5 10 15 30 60
C Santrifiij Siiresi dk 5 10 15 20 30
D Sicaklik Derecesi °C 20 30 40 50 60
E Inkiibasyon zamani dk 5 15 30 60 240

Tablo 6. Ureaz Aktivitesi Tayini Icin Taguchi Metodu Ile Belirlenen L25 Ortogonal Dizin

Deney Enzim Kanistirma  Santrifiij Sicakhik Inkiibasyon
No (g/L) Siiresi (dk) Siiresi (dk) Derecesi (°C)  zamam (dk)
1 10 5 5 20 5
2 10 10 10 30 15
3 10 15 15 40 30
4 10 30 20 50 60
5 10 60 30 60 240
6 30 5 10 40 60
7 30 10 15 50 240
8 30 15 20 60 5
9 30 30 30 20 15
10 30 60 5 30 30
11 50 5 15 60 15
12 50 10 20 20 30
13 50 15 30 30 60
14 50 30 5 40 240
15 50 60 10 50 5
16 70 5 20 30 240
17 70 10 30 40 5
18 70 15 5 50 15
19 70 30 10 60 30
20 70 60 15 20 60
21 100 5 30 50 30
22 100 10 5 60 60
23 100 15 10 20 240
24 100 30 15 30 5
25 100 60 20 40 15
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Calismada iireaz enzimin aktivitesini belirlemek amaciyla 0,5 mL 1M iire ¢ozeltisine
0,1 M fosfat tamponu (pH 7,0), 0,5 mL saf su ve 0,5 mL iireaz1 (ham ekstrakt) eklenmis ve
hazirlanan ¢6zeltinin enzimatik reaksiyonun gerceklesmesi i¢in 20, 30, 40, 50 ve 60°C
sicakliklarda ve 5, 15, 30, 60 ve 240 dakikalarda inkiibe edilmesine izin verilmistir. Reaksiyon
0,5 mL 1,5 M trikloroasetik asit (TCA) eklenerek sonlandirilmistir. Cozeltiden alinan 0,1
mL’lik numune 3,7 mL destile suya karistirildiktan sonra 0,2 mL Nessler reaktifi ilave
edilmistir. Reaksiyon sonucu olusan NHa * iyonlar1 ile Nessler reaktifinin etkilesmesi igin 10
dakika beklenilmis ve daha sonra olusan renk siddeti 450 nm’de kore karsi spektrofotometrik
olarak ol¢iilmiistiir. A¢iga ¢ikan amonyagin miktar1 kalibrasyon grafigi (Sekil 12) yardimiyla
belirlenmisgtir. Bir linite enzim aktivitesi 1 mL reaksiyon karigiminda 1 dakikada agiga ¢ikan 1
pumol amonyak miktar1 olarak hesaplanmistir. Ureaz aktivite tayininde kullanilan

spektrofotometre aleti Sekil 11°de verilmistir.

Sekil 11. Ureaz aktivite tayininde kullanilan Spektrofotometre aleti

Kavun tohumlarindan elde edilen iireazin aktivitesini belirlemek i¢in enzimatik
reaksiyon sonucu agiga ¢ikan NHs * iyonlarinin miktarinin belirlenmesi gerekmektedir. Bunun
i¢in, amonyumun standart grafik ¢izilmis tireaz aktivitesinin degeri bulunmustur. Amonyumun
standart grafiginin ¢izilmesi i¢in 10,0 mg/mL’lik amonyum kloriir stok ¢ozeltisi hazirlanmugtir.
Elde edilen stok ¢ozeltinin seyreltilmesi ile 0,0, 0,5 1,0, 2,0, 3,0, 3,5, 4,0, 4,5 ve 5 mg/mL’lik

standart ¢ozeltileri hazirlanmistir (Tablo 7).
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Tablo 7. Amonyum Kloriir (NH4Cl) Standart C6zeltilerinin Hazirlanmasi

NHA4CI Standart Standart Saf Su Toplgm
Konsantrasyonu Cozeltilerin Hacim
(mg/mL) Hacmi (mL) (mL) (mL)

0 0 5 5

1 0,5 4,5 5

2 1 4 5

3 15 3,5 5

4 2 3 5

5 2,5 2,5 5

6 3 2 5

7 3,5 15 5

8 4 1 5

9 4,5 0,5 5

10 5 0 5

Tablo 7°de gosterilen sekilde hazirlanan standart amonyum Kkloriir ¢6zeltilerinin her
birinden 0,1 mL alinmis ve 3,7 mL saf su ve 0,2 mL Nessler reaktifi eklenmis daha sonra
reaksiyonun gerceklesmesi i¢in 10 dakika bekletilmistir. 3,8 mL saf su ve 0,2 mL Nessler
reaktifinden olusan kore karsi her biri i¢in ayri ayr1 450 nm dalga boyunda UV
spektrofotometresinde absorbans degerleri Ol¢iilmistiir (Bilbil 2012). Amonyum Kkloriir
konsantrasyonuna kars1 belirlenen absorbans degerleri (Abs) grafigi cizilerek standart egri elde
edilmis ve Sekil 12°de gosterilmistir. Her bir Amonyum kloriir konsantrasyonu igin islemler en

az 3 defa yinelenmistir.

0.9 T r
0.8} v=0.,0677x + 0,087
0.7} R*=0958
0.6
0.5
0.4}
0.3}
0.2}
0.1
0.0 . . . . .
0 2 4 6 8 10 12
NH,;C1 Konsantrasyonu (mg/mlL.)

Abs, 450 nm

Sekil 12. 0-10 mg/mL igeren 6rneklerin amonyum analizi i¢in kalibrasyon egrisi
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Bir tinite (U) iireaz aktivitesi, normal sartlar altinda bir dakikada tire’de 1 pmol NH4"
iyonu ag¢iga ¢ikaran enzim miktari olarak tanimlanmis ve tireaz aktivitesi toplam birim olarak

U/mL cinsinden verilmistir.
Amonyum iyonu konsantrasyonu Esitlik 11 kullanilarak hesaplanmuistir:
Abs = 0,0677xN (11)
Burada;
Abs: Ureaz aktivitesi tayininde elde edilen absorbans degerleri
N :Numunelerin absorbanslarina karsilik gelen amonyum iyonu miktar1 (mg/mL)

Sekil 12°de gosterilen standart amonyum klortir (NH4Cl) egrisi kullanilarak elde edilen
amonyum iyonu konsantrasyonu (N) Esitlik 12°de yerine yazilarak total iinite degeri (U/mL)

hesaplanmustir.
Total Unite (U/mL)= N x1000/t x MA (12)

Burada;
t: Inkiibasyon zamani (5,15, 30, 60 ve 240 dk)
MA: Ag¢iga ¢ikan amonyum iyonunun molekiil kiitlesi (18 g/mol)

Kalsiyum karbonat ¢okelme (tiip) deneyi

Bu calismada zemin iyilestirilmesi i¢in optimum EICP uygulama ¢6zeltisini belirlemek
icin Taguchi optimizasyon yontemi kullanilmistir. 3 parametreli ve 5 seviyeli bir tasarim i¢in
CaCl, konsantrasyonu 0,60 mol/L olarak sabit tutulmus ve iire konsantrasyonu, enzim
konsantrasyonu ve kiir siiresi olmak tizere 3 parametre segilmistir. Parametreler secilirken
literatiirden faydalanilmigtir. Segilen parametreler ve bu parametrelerin seviyeleri Tablo 9’da
verilmistir. Deneyler i¢in Taguchi optimizasyon yontemi kullanilarak belirlenen 3 parametreli

ve 5 seviyeli L25 ortogonal dizin Tablo 8’de verilmistir.

Tablo 8. Kalsiyum Karbonat Cékelme Deneyi I¢in Segilen Parametreler ve Seviyeleri

o Seviyeler
Faktor Parametre Birim
2 3 4 5
A Ure mol/lL 04 06 08 1 1,2
B Enzim g/L 40 60 80 100 120
C Kiir Sturesi Gilin 1 2 3 5 7
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Tablo 9. Kalsiyum Karbonat Cékelme Deneyi I¢in Belirlenen L25 Ortogonal Dizin

Deney Ure Enzim Kiir Siiresi
No (mol/L) (g/L) (giin)
1 0,4 40 1
2 0,4 60 2
3 0,4 80 3
4 0,4 100 5
5 0,4 120 7
6 0,6 40 2
7 0,6 60 3
8 0,6 80 5
9 0,6 100 7
10 0,6 120 1
11 0,8 40 3
12 0,8 60 5
13 0,8 80 7
14 0,8 100 1
15 0,8 120 2
16 1 40 5
17 1 60 7
18 1 80 1
19 1 100 2
20 1 120 3
21 1,2 40 7
22 1,2 60 1
23 1,2 80 2
24 1,2 100 3
25 1,2 120 5

50 ml’lik seffaf tiipler kullanilarak iire, CaCl ve iireaz ¢ozeltisinden olusan toplam 75
adet numune hazirlanmistir. 0,4-1,2 mol/L araliginda CaCl» ¢ozeltisinden 5 mL alinarak 5 mL
tire ile karistirlmistir. Hazirlanan 10 mL tire- CaCly ¢ozeltisine, 40-120 g/L araliginda iireazdan
10 mL alinarak karistirilmis ve toplam 20 mL EICP ¢ozeltisi elde edilmistir. Ure, CaCl, ve
tireazdan olusan ¢ozeltilerin 1, 2, 3, 5 ve 7 giin kiir siireleri boyunca laboratuvar ortaminda

cokelmesine izin verilmistir. Kiir siireleri sonunda ¢ozeltiler, 11 um capina sahip filtre kagidi
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kullanilarak siiztilmustiir. Filtre kagidi iizerinde kalan malzemeler ve tiiplerde kalan malzemeler
24 saat boyunca +60 ° C’de kurutulmus ve daha sonra kurutulan malzemeler tartilarak ¢oken
malzemelerin toplam agirhigr elde edilmistir. Kalsiyum karbonat ¢okelme deneyi prosediirii

Sekil 13’te gosterilmistir.

4=,

[
—

Tre Su ile karistiriimasi

y = §-Uo-mr

%)
@
Ham Ekstrakt ..
Ure, CaCl:ve  CaCOs'in  Kiir siirelerinden  Cdken minerallarin
ham ekstraktin -~ Cgkelmesi  sonra filtreleme etiiv'de kurutulmasi
@ karigtirilmast islemi
—
— Su ile karigtiriimast

CaC 17_

Sekil 13. Kalsiyum karbonat ¢okelme deneyi i¢in prosediir (Baiq et al. 2020)

Coken CaCO3’1n toplam kiitlesi teorik kiitleye boliinerek ¢ozeltinin ¢ékelme oranlari

elde edilmistir. Cokelme oranlar1 (PR) Esitlik 13 ve 14 kullanilarak hesaplanmistir.

Cokelme Orani, PR (%)= l\;—‘zx 100 (13)
M= CxVxM (14)
Burada;

Mp: Deneylerden elde edilen ¢oken malzemlerin agirligi (g)
M. CaCOg’iin teorik kiitlesi (g)

C: Kalsiyum kloriiriin sabit konsantrasyonu(0,6 mol/L)

V: Cozeltinin hacmi (L)

M: CaCOz’iin mol kiitlesi (100,087 g /mol)

Kalsiyum kaynag ve MgCl2’iin kalsiyum karbonat ¢okelmesi iizerindeki etkileri

EICP zemin iyilestirme tekniginde daha 6nce de belirtildigi iizere iireaz, lireyi karbonat
ve amonyum iyonlarini ayristirir ve kalsiyum karbonatin ¢okelebilmesi i¢in lireden ayristirilan
karbonat iyonlarinin kalsiyum iyonlari ile birlesmesi gerekmektedir. Literatiirde mevcut olan
calismalarin ¢ogunda kalsiyum iyonlarin kaynagi olarak kalsiyum kloriir (CaClz) kullanilmistir.
En yiiksek ¢cokelme orani, 1,0 mol/L iire, 0,60 mol/L CaClz ve 100 g/L ham iireaz kullanilmig

¢ozeltinin 7 giin kiir edilmesiyle elde edilmistir. En yiiksek kalsiyum karbonat ¢okelmesi veren
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¢ozeltideki CaCl, yerine ayn1 konsantrayonlarda farkli kalsiyum kaynaklari ( kalsiyum asetat
(C4HeCa04) ve kalsiyum nitrat ((Ca(NOz)2)) kullanilarak kalsiyum karbonat ¢okelme deneyleri
yapilmustir. Ayrica, en yiiksek kalsiyum karbonat ¢okelmesi veren ¢ozeltideki CaCl2’e % O ile
% 50 araliginda MgCl; katilmis ve ¢okelme tizerine etkisi arastirilmistir. Deney programi Tablo

10’da verilmistir.

Tablo 10. Cékelme Deneyleri I¢in Deney Programi

Kalasiyum kaynaklari (mol/L)

Deney Magnezyum Kloriir
kodu Kalsiyum Kalsiyum Kalsiyum (mol/L)
Kloriir nitrat asetat

Tl 0,6 - - 0,00

T2 - 0,6 -

T3 0,6 - -

T4 0,525 s - 0,075

T5 0,45 - & 0,15

T6 0,375 - 0,225

T7 0,3 - 0,30

Magnezyum kloriir katkili numunelerin hazirlanmasi i¢in kalsiyum karbonat ¢okelme
deneyinde oldugu gibi 5 mL CaCl>-MgClz, 5 mL iire (Imol/L) ve 10 mL iireaz (100 g/L) seffaf
tiiplerde karistirilmis ve toplam 20 mL ¢6zelti elde edilmistir. Seffaf tiipler 7 giinliik kiir siiresi
boyunca laboratuvar ortaminda bekletilmistir. Kiir siiresinden sonra ¢ozeltiler filtre kagidindan
sliziilmiis ve ardindan hem filtre kagid1 hem de seffaf tiipler etiivde 24 saat boyunca +60 °C’de
kurutulmustur. Daha sonra, filtre kagidi iizerinde kalan ve seffaf tiiplerin dibinde kurutulmus
malzemeler tartilarak ¢oken toplam malzemelerin agirligi (Mp) belirlenmis ve ¢okelme oranlari

Esitlik 13-14 ile hesaplanmigtir.

(Coken malzemelerin kristal fazlari, kalsiyum kaynagi ve magnezyum kloriiriin
kalsiyum karbonat olusumu tizerindeki etkilerini incelemek icin DAYTAM’da XRD analizi

yapilmugtir.

Zemin numunelerin hazirlanmasi ve uygulama yonteminin Secimi

Zemin numunelerin hazirlanmasi i¢in 5 cm ¢apinda ve 15 cm yiiksekliginde pleksiglas
(PVC) silindir kaliplar kullanilmis ve uygulama sonrasinda numunelerin kaliplardan kolay bir
sekilde cikarilabilmesi i¢in kaliplara asetat kagidi yerlestirilmistir. Uygulama ¢ozeltisinin
zemin igerisinde homojen bir sekilde dagilmasi i¢in zemin numunelerin alt ve {ist kismina filtre

yerlestirilmistir. Daha sonra 250 g zemin PVC kaliplara %50 sikilikla yerlestirilmis ve
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numunelerin ylksekligi 10 cm olarak ayarlanarak uygulama yapilmistir. Uygulamada

kullanilan zemin ve PVC kaliplart Sekil 14°te gosterilmistir.

< ol

Ve

A

g,
%

Sekil 14. Uygulamada kullanilan zemin ve PVC kaliplar1

Kalsiyum karbonat ¢okelme deneyinde maksimum ¢okelme oranini veren (1,0 mol/L

iire, 0,60 mol/L CaClz ve 100 g/L iireaz) EICP uygulama ¢ozeltisi Dr=% 50 rolatif sikilikta

hazirlanmis zemin numunelerine uygulanmis ve iyilestirme lizerindeki etkileri incelenmistir.

Zemin iyilestirme deneylerinde kalsiyum kaynagi olarak kalsiyum kloriir disinda kalsiyum

asetat ve kalsiyum nitrat da kullanilmigtir. Ayrica, farkli molaritede kalsiyum kloriir ve

magnezyum kloriir kullanilarak magnezyumun iyilestirmedeki etkisi incelenmistir. Zemin

numunelere uygulanan EICP uygulama ¢ozeltilerin igerigi Tablo 11°de verilmistir.

Tablo 11. Zemin Numunelere Uygulanan EICP Uygulama Cézeltilerin Igerigi

Ureaz enzim (ham

Deney Kodu Kalsiyum Kaynag MgCl, Ure ekstraki)
N1 0,6 M kalsiyum klortir - 1M 100 g/L
N2 0,525 M kalsiyum kloriir 0,075 M 1M 100 g/L
N3 0,45 M kalsiyum kloriir 0,15M 1M 100 g/L
N4 0,375 M kalsiyum kloriir 0,225 M 1M 100 g/L
N5 0,3 M kalsiyum kloriir 0,3M 1M 100 g/L
N6 0,6 M Kalsiyum Nitrat - 1M 100 g/L
N7 0,6 M Kalsiyum Asetat - 1M 100 g/L
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EICP uygulama ¢0zeltisinin zemine uygulanma yodntemi on deneyler yapilarak
belirlenmistir. Birinci yontemde, 250 mL {ire-CaCl> ve 250 mL {ireaz ¢6zeltisi (ham ekstrakt)
zeminlere uygulamadan 6nce karistirilmig ve elde edilen 500 mL EICP uygulama ¢ozeltisi
hazne vasitasityla damlama seklinde verilmistir. Numunelerden si1zan ¢ozelti kapta biriktirilmis
ve peristaltik pompalar kullanilarak tekrar iisteki hazneye iletilmistir. Ayrica, numunelerin

gecirimliligi  azalmaya basladiginda zeminlerin st tarafindan tasan c¢ozelti hortumlar

araciligiyla alttaki kaba iletilmistir. Bu ¢evrim 3 giin boyunca devam etmistir (Sekil 15).

Sekil 16. Birinci yontemin gorselleri: (a) Ure-CaCl, ve iireaz enzim ¢dzeltisi, (b) uygulama
¢ozeltisi (¢) uygulama ¢ozeltisi verilen numuneler, (d) iyilestirilen numuneler
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Birinci yontemle yapilan uygulamalarda istenilen sonuca ulasilamamis ve zemin
geometrik seklini koruyamamustir (Sekil 16). ikinci yontemde ise, birinci yontemden farkli
EICP uygulama ¢ozeltisi bilesenleri (iire-CaCly ve iireaz enzim ¢ozeltisi) zeminlere ayr1 ayri
uygulanmustir. Ilk &nce 250 mL iireaz enzim ¢dzeltisi zemine iistten verilerek zeminlerin
doygun hale gelmeleri saglanmig ve daha sonra 250 mL {ire-CaCly ¢ozeltisi zeminlere
verilmigtir. Sonrasinda ilk yonteme benzer bir sekilde numunelerin altindan ¢ikan ¢ozelti
peristaltik pompalar kullanilarak tekrar tisteki kaba ve istten tasan sivi hortumlar araciligiyla
alttaki kaba iletilmistir. Bu ¢cevrim 3 giin boyunca devam etmistir. EICP ¢dzeltisi ikinci yontem

ile uygulanan numunelerin gorseli Sekil 17°de verilmistir.

Sekil 17. ikinci ydntemin gorselleri: (a) uygulamadan sonra kurutulmus numune, (b) ve (c)
kaliplardan ¢ikarilan numuneler

Iki yontemde de istenilen sonuglara ulasilamamustir. Her iki yontemde de Sekil 16 ve
Sekil 17°de goriildiigii gibi kalsit numunelerin iist kisimlarinda olusarak biyo-tikanmaya neden

olmus ve bdylece numunelerde homojen dagilim elde edilememistir.

Her iki yontemde 500 mL uygulama ¢ozeltisi tek dongii halinde zeminlere verilmesi,
erken kalsiyum karbonat ¢okelmesini neden olmus ve bdylece zemin numunelerin iist kismini
tikayarak kalsitin numunelerin orta ve alt kisimlarina homojen dagilmasini engelledigi
diisiiniilmiistlir. Bunun i¢in zeminlerde erken kalsiyum karbonat ¢okelmesini engellemek i¢in,
uygulama ¢ozeltisi zeminlere yedi dongli halinde uygulamaya karar verilmistir. Bu amagla
ticlincii uygulama yontemi olarak literatiirde EICP zemin iyilestirilmesinde sik¢a kullanilan

stiziilme yontemi kullanilmistir. (Putra et al 2017a; Almajed et al. 2018a).
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Ugiincii yontemde, ilk olarak zeminin bosluk hacmi hesaplanmistir. Zemin bosluk
hacmine karsilik gelen 70 mL EICP uygulama ¢ozeltisi, PVC kaliplarda hazirlanan
numunelerin istiinden siiziilmiistiir. Siiziilen ¢ozeltiler bir giin arayla numunelerin altinda
bulunan vanadan bosaltilarak tekrar 70 mL ¢6zelti numunelere eklenmistir. Literatiirde
uygulama siiresinin uzatilmasinin zemin iyilestirmede {izerinde olumlu etkisinin oldugu
belirtilmistir. Bu nedenle bu yontemde ilk iki yontemden farkli ¢gevrim 7 dongii halinde 14
giinde gerceklesmistir. Yedi farkli uygulama ¢ozeltisi (Tablo 11) siiziilme yontemi ile 21 zemin
numunesine uygulanmistir. Bu yontemle uygulanan numunelerin bazilart Sekil 18’de

gosterilmistir. Uygulama sonunda numuneler 7 giin boyunca 60 °C kurutulmustur.

Sekil 18. Siiziilme yonteminin uygulandigi numunelerin gorselleri
Serbest basin¢ deneyi

Farkli EICP uygulama ¢6zeltileri ile iyilestirilmis kum zeminlerden 4,6 ¢apinda ve 10
cm yiiksekligindeki numuneler {izerinde serbest basing deneyi yapilmistir. Yiikkleme hiz1 0,8
mm/dk olarak se¢ilmistir. Serbest basing deneyleri ASTM D 2166 esas alinarak
gergeklestirilmistir. Serbest basing deney aleti Sekil 19°da gosterilmistir.
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Sekil 19. Serbest basing deney aleti
EICP uygulanms zeminlerde kalsiyum karbonat igceriginin belirlenmesi

Iyilestirilmis zeminlerin kalsiyum karbonat igerigi yiizde agirlik fraksiyonuna gore
belirlenmistir. Zemin numunelerin kalsiyum karbonat igerigi, asit uygulanmasi sonucu olusan
agirlik kaybi teknigi kullanarak tespit edilmistir. Bu teknikte, iyilestirilmis zeminlerden 5 g
numune alinarak 105 °C sicaklikta kurutularak tartilir (W1). Daha sonra kuru zeminde ¢oken
kalsiyum karbonatin iyice ¢6ziilmesi i¢in kabarciklart bitene kadar 20 mL 1M hidroklorik asit
(HCI) ilave edilir. Son olarak bu numune 11 um gozenek biiytikliigiine sahip filtre kagidinda
saf su ile yikanarak tekrar 105 °C sicaklikta kurutulur ve kuru zemin tartilir (W2). Kalsiyum
karbonat yiizdesi, hidroklorik asit ile yikanmadan 6nceki kuru zemin + CaCOs3 (W1) ve
yikanmadan sonraki kuru zemin (W2) agirliklar1 Esitlik 15°de yerine konularak hesaplanir
(Hoang 2018).

Kalsiyum karbonat yiizdesi (%) = “-—2x100 (15)

2

XRD (X-Ismnlar1 kirimimi) Analizi

XRD analizi, partikiil maddelerin, killerin ve diger minerallerin tespit edilmesini saglar
ve yapilarinin  mevcut fazlari hakkinda detayli bilgiler sunar. Kalsiyum kaynaklar1 ve
magnezyum kloriir kullanilarak yapilan kalsiyum karbonat ¢coklme deneyleri sonucunda olugan

yapilarinin fazlarini belirlemek i¢cin DAYTAM’da XRD analizi yapilmistir.
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SEM (Taramah Elektron Mikroskobu) analizi

SEM analizi ile yiiksek biiylitmelerde yiizey goriintiisii alabilmenin yaninda
malzemenin  topografyasi ve  kimyasal = kompozisyonu hakkinda da  bilgi
edinilebilmektedir. Uygulama yapilan ve yapilmayan zeminlerin SEM  gériintiileri
DAYTAM’da yapilmistir.

EDX (Enerji Dagihmh X-Isim Spektrometresi) analizi

EDX analizi, SEM analiz islemi sirasinda yiizey malzemesinin daha iyi anlasilmasi i¢in
gerceklesir ve SEM analizi ile saglanandan daha nicel bir sonu¢ verir. EDX analizinin bu
caligmada kullanmanin temel amaci, zemin numunelerde olusan yapilarin elementel bilisimi
veya mineral dagilimi hakkinda bilgi elde etmektir. Uygulama yapilan ve yapilmayan
zeminlerin EDX analizi DAYTAM?’ da yapilmustir.
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ARASTIRMA BULGULARI ve TARTISMA

Ureaz Aktivitesi Sonuclar

Ureaz aktivitesini etkileyen parametre (enzim konsantrasyonu, karistirma ve santrifiij
siiresi, sicaklik derecesi ve inkiibasyon zamani) seviyelerini belirlemek i¢in Taguchi deneyi
tasarrmi kullanilmustir. Ureaz aktivitesi Nessler yontemi ile belirlenmis ve iireaz aktivitesinin
ist ve alt smirt 0,352 U/mL- 59,90 U/mL olarak hesaplanmig ve sonuglar Tablo 12’de
verilmistir. Ureaz enzim aktivitesi i¢in parametrelerin ortalama S/N etki oranlar1 Tablo 13’ te

gosterilmistir.

Tablo 12. Ureaz Aktiviteleri ve Performans Istatistigi (S/N) Oranlari

Deney No Ureaz Aktivitesi (U/mL)  Performans Istatistigi S/N

1 7,714 17,746
2 4,103 12,262
3 1,723 4,726
4 0,889 -1,022
5 0,352 -9,069
6 1,381 2,804
7 0,280 -11,057
8 30,034 29,552
9 15,865 24,009
10 9,984 19,986
11 12,200 21,727
12 6,702 16,524
13 4,924 13,846
14 0,783 -2,125
15 35,122 30,912
16 1,245 1,903
17 26,260 28,386
18 16,576 24,390
19 10,011 20,010
20 5,252 14,406
21 5,881 15,389
22 5,033 14,037
23 1,436 3,143
24 59,905 35,549
25 15,482 23,797
ORTALAMA 14,073
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Tablo 12°de verilen S/N degerleri ve Tablo 13’te verilen parametrelerin ortalama S/N
etki oranlari lireaz aktivitesi degerleri kullanilarak hesaplanmistir. Bu ¢alismada, iireaz enzim
aktivitesinin en yiiksek olmasi istendiginden analiz sirasinda en biiyiik en iyi performans
istatistigi kullanilmistir. Dolayisiyla Tablo 13’te her bir parametrenin en yiiksek S/N degeri, o
parametre i¢in optimum seviyeyi vermektedir. Hesaplanan en yiiksek S/N degerleri; enzim 5.
Seviyesinde (18,382), karistirma siiresi 5. seviyesinde (16,007), santrifiij siiresi 5. seviyesinde
(14,513), sicaklik derecesi 2. seviyesinde (16,709) ve inkiibasyon zamani 1.seviyesinde (28,87)

elde edilmistir.

Tablo 13. Ureaz Enzim Aktivitesi I¢in Parametrelerin Ortalama S/N Etki Oranlari
Ortalama S/N Etkileri

Enzim Karistirma  Santrifiij Sicaklik Inkiibasyon
zamani
1. Seviye 4,93 11,914 14,807 15,166 28,429
2. Seviye 13,062 12,033 13,827 16,709 21,237
3. Seviye 16,177 15,132 13,073 11,518 15,327
4. Seviye 17,819 15,284 14,15 11,725 8,815
5. Seviye 18,383 16,007 14,513 15,252 3,438

Tablo 13’te verilen parametrelerin iireaz aktivitesi tizerindeki etkileri grafik olarak
Sekil 20’de de gosterilmistir. Grafiklerde bulunan diisey eksen, deneylerdeki ortalama S/N

degerini ve yatay eksende parametre seviyelerini gostermektedir.

Parametrelerin iireaz aktivitesi lizerine etkileri incelendiginde Sekil 20a’da enzim
konsantrasyonun artmasi ile {ireaz aktivitesinin de arttigi goriilmiis ve optimum enzim
konsantrasyonu 100 g/L olarak elde edilmistir. Enzim konsantrasyonun 1. seviyesi ile 5.
seviyesi arasindaki farkin biiyiikliigii bu parametrenin etki derecesini ifade etmektedir. Ureaz
aktivitesi, enzim iireye doygun oldugu kosullarda enzim konsantrasyonuna bagli olarak artar.
Ortamda ne kadar ¢ok enzim molekiilii varsa yeterli iire oldugu siirece reaksiyon da devam

edecektir.

Sekil 20b incelendiginde, karistirma siiresi, enzime benzer bir performans gostermis ve

karistirma siiresinin 5. seviyesi olan 60 dakikada iireaz aktivitesi en yiiksek degere ulagmustir.

Sekil 21¢’ye bakildiginda, maksimum {iireaz aktivitesi, santrifiij siiresinin 1. seviyesi

olan 5 dakikada elde edilmistir.

Sekil 20d incelendiginde, sicaklik derecesinin 2. seviyesi olan 30 °C’de tireaz aktivitesi
en yiiksek degere ulasmistir. Krishna et al. (2011), genis bir sicaklik araliginda gesitli bitki
kaynaklarindan elde edilen iireaz enzimin aktivitesini incelemis ve iireaz aktivitesi igin

optimum sicakligin 35 °C ile 50 °C arasinda oldugunu bildirmislerdir. Dilrukshi (2017) yapmis
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oldugu ¢alismada karpuz tohumundan elde edilen iireaz aktivitesi tizerine sicakligin etkisini
incelemek amaciyla 25-70 °C arali@indaki sicaklik degerlerinde aktivite tayinleri
gerceklestirmis ve optimum tireaz aktivitesini 50 °C sicaklikta elde etmis ve bu sicaklik
derecesi degerinden sonra iireaz aktivitesinde 6nemli derecede azalma meydana geldigini
bildirmistir. Bezelye (pisum sativum L) tohumun maksimum iireaz aktivitesi 40 ° C sicaklikta
elde edilmis ve bu sicaklik derecesi degerinden sonra enzim hizla denatiire olmus ve bdylece
aktivitesini kaybetmistir. Enzim molekiillerin kinetik enerjisi, sicakliktaki artigla artar ve bu da
reaksiyon hizinin artmasina neden olur. Sicaklik daha da arttirildiginda, enzim molekiilleri
enerji bariyerini agar. Dolaysiyla enzimin 3 boyutlu yapisin1 korumaktan sorumlu olan hidrojen
ve hidrofobik baglarin kirilmasina neden olur ve bundan sebep aktivitede diisiis meydana gelir
(El-Hefnawy et al. 2014).

Son olarak Sekil 20e incelendiginde, inkiibasyon zamani, 1.seviyesinde S/N degerleri
maksimum olup diger parametrelerin grafigine goére S/N ortalamasindan (14,073) oldukga
yiiksek bir etkisi oldugu goriilmiis ve optimum inkiibasyon zamani 5 dk olarak elde edilmistir.

Ancak 5. dakikadan sonra tireaz aktivitesi hizla azalarak ortalamanin altina diismiistiir.
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Sekil 20. Enzim konsantrasyonu, karistirma siiresi, santriflij siiresi, sicaklik ve inkiibasyon
zamani parametrelerinin {ireaz enzim aktivitesi tizerine etkileri

Enzim, karistirma siiresi, santrifiij siiresi, sicaklik ve inkiibasyon siiresi parametrelerin
tireaz aktivitesi tizerine etkilerini belirlemek icin varyans analizi yapilmis ve varyans analiz
sonuglart Tablo 14’te verilmistir. Varyans analizi sonuglarinda parametrelerin P degerleri

incelenir ve herhangi bir parametrenin P degeri 0,05’ten kiigiik ise parametrenin deney iizerinde
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etkili oldugu anlamina gelmektedir. Diger taraftan parametreler i¢in hesaplanan P degerinin
0,05’ten biiyiik olmasi1 durumunda, incelenen deneyi iizerinde etkili olmadig1 veya az etkisi

oldugu sdylenebilir .

Tablo 14. Parametrelerin Ureaz Aktivitesi I¢in Varyans Analiz Sonuglar

Deney Serbestlik Kareler  Varyans F- P- Etki orani (%)
Parametreleri Derecesi Toplamn  Degeri Degeri degeri (Contribution)
Enzim 4 546,7 136,68 2,13 0,24 11,74
Karistirma 4 408,2 102,05 1,59 0,331 8,77
Santrifiij 4 164,9 41,22 0,64 0,66 3,54
Sicaklik (°C) 4 212,7 53,18 0,83 0,569 4,57
Inkiibasyon Zamani 4 3066,5 766,62 11,97 0,017 65,87
Hata 4 256,1 64,03 5,50
Toplam 24 4655,1 100,00

Tablo 14°te goriildiigi gibi, inkiibasyon zamanina karsilik gelen P degeri 0,017°dir. Bu
deger 0,05’ten kiigiik oldugundan iireaz enzim aktivitesinin belirlenmesinde en etkili parametre
inkiibasyon zamani oldugu sdylenebilir. Enzim konsantrasyonu, karistirma siiresi, santrifiij
stiresi ve sicaklik derecesi parametrelerine karsilik gelen P degerleri 0.05°ten biiyiiktiir. Bu

durumda bu dort parametrenin lireaz aktivitesine etkisinin ¢ok az oldugu sdylenebilir.

Tablo 14’te F degerleri ve etki orani (%), parametrelerin iireaz enzim aktivitesine
sirastyla etki dereceleri ve etki yiizdelerini gostermektedir. F degerleri ve etki oranlarina
bakildiginda, en yiiksek etki derecesi (11,97) ve en yiiksek etki oranina (% 65,87) sahip
parametrenin inkiibasyon zamani oldugu ve bu parametrenin aktivite belirlenmesinde en etkili
parametre oldugu anlagilmaktadir. Sonug olarak iireaz enzim aktivitesine en ekili parametreler
sirastyla inkiibasyon zamani (etki orani: %65,87), enzim miktar1 (%11,74), karistirma siiresi

(%8,77), sicaklik derecesi (%4,57) ve santrifiij stiresi (%3,54) olarak siralanabilir.

Elde edilen sonuglarin dogru olup olmadigint anlamak i¢in optimum parametrelere gore
bir dogrulama deneyi yapilmasi gerekmektedir. Dogrulama deneyinden edilen sonucun giiven
araligin arasinda olmalidir. Genellikle Tablo 15°te bulunan hatanin varyans degeri kullanilarak
giiven aralig1 hesaplanir ancak Tablo 15°te de gorildiigi gibi sicaklik derecesi ve santrifiij
stiresi parametrelerin {lireaz aktivitesi lizerine etkileri az oldugundan daha dogru bir giiven
aralig1 elde etmek i¢in bu iki parametre g6z ard1 edilmistir. Etkisi az olan parametrelerin etkileri
goz ard1 edilmesi veya yokmus gibi diisiiniiliip varyans tablosundan ¢ikarilmasi ve varyans
analizinin yeniden yapilmasina havuzlama (pooling) denir (Ryan 1988). Bu nedenle belirtilen
iki parametre goz ardi (pooling) edilerek varyans analizi tekrar yapilmis ve sonuglari Tablo

15’te verilmistir. Havuzlama yapilan analiz sonuclardan elde edilen hatanin varyans degeri
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kullanilarak {ireaz aktivitesinin performans tahmini i¢in giiven aralig1 hesaplanmis ve sonuglari

Tablo 16°da verilmistir.

Tablo 15. Parametrelerin Ureaz Enzim Aktivitesi icin Havuzlama (pooling) Sonras1 Varyans
Analiz Sonuglar1

Deney Havuzlama Serbestlik Kareler Varyans — P-  Etki orami (%)
Parametreleri (Pooling)  Derecesi Toplamn  Degeri  Degeri (Contribution)
Enzim Hayir 4 546,7 136,68 0,090 11,74
Karistirma Hayir 4 408,2 102,05 1,93 8,77
Santrifiij (Evet) (@) - - - -
Sicaklik (°C) (Evet) 4) - - - -
1nk1"1basyon Zamani Hayir 4 3066,5 766,62 0,0002 65,87
Hata 12 633,7 52,81 13,61
Toplam 24 4655,1 100,00

Deney sonuglarina gore en yiiksek iireaz aktivitesini veren parametre seviyeleri A5, B5,
Cl1, D2 ve El olarak bulunmustur. Burada A5, enzim oranmin 5.seviyesini (100 g/L), BS
karistirma stiresinin 5.seviyesini (60 dk), C1 santrifiij siiresinin 1. seviyesini (5 dk), D2 sicaklik
derecesinin 2. seviyesini (30 °C) ve El inkiibasyon zamanin 1. seviyesini (5 dk)
gostermektedir. En yiiksek iireaz aktivitesini veren seviyeler deney programinda
bulunmamaktadir. Dolayisiyla optimizasyon sonucunda elde edilen parametre seviyelerinin
dogrulugunu kontrol etmek i¢cin maksimum iireaz aktivitesi degeri veren parametre seviyeleri
(A5, BS, C1, D2 ve El) kullanilarak numune hazirlanmis ve dogrulama deneyi yapilmustir.
Yapilan dogrulama deneyinden iireaz aktivitesi 74,47 U/mL olarak elde edilmistir. Yapilan
dogrulma deney sonuglarina gore hesaplanan performans istatistigi (S/N) ise 37,44°dir.
Performans istatistigi (SN) %95 giiven seviyesinde 23,85 ile 45,49 arasinda olmalidir.

Dolayisiyla, %95 giiven araliginda s6z konusu degerin dogru oldugu sdylenebilir.

Tablo 16. Ureaz Aktivitesinin Performans Tahmin Degerleri

Faktor Seviye S/N Performans Istatistigine Olan Katkis
Enzim A5 4,31
Karigtirma B5 1,934
Santrifiyj C1 -
Sicaklik D2 -
Tnkﬁbasyon Zamani El 14,356
Tiim Faktorlerin Katkist (S/N) 23,97
Ortalama Performans Istatistigi (S/N) 14,073
Optimum Sartlarda Beklenen Deger (S/N) 34,673
Dogrulama Deneyi Sonucu (S/N) / (U/mL) 37,44174,47
Giiven Aralig1 (0=95%) (S/N) 23,85-45,49
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Kalsiyum Karbonat Cokelme (Tiip) Deneyi Sonuclar:

Zemin iyilestirilmesinde kullanacagimiz optimum EICP uygulama ¢ozeltisi
bilesenlerini (iire, CaCly Ve lireaz) elde etmek i¢in Taguchi optimizasiyon metodu kullanilarak
kalsiyum karbonat g¢okelme deneyi yapilmistir. Cokelme deneylerinde en yiiksek iireaz
aktivitesini veren karigtirma siiresi, santrifiij siiresi ve sicaklik seviyeleri kullanilarak
hazirlanmistir. Deneyler sonucunda olusan kalsiyum karbonat agirliklart kullanilarak ¢okelme
oranlar1 (PR (%)) hesaplanmis ve sonuglari Tablo17°de verilmistir. Cokelme oranlari igin

parametrelerin ortalama S/N etki oranlari ise Tablo 18’ de verilmistir.

Tablo 17. Kalsiyum Karbonat Cokelme Deney Sonuglar1 ve Performans istatistigi (S/N)
Oranlar1

Deney No Cokelme Oram PR (%) Performans Istatistigi (S/N)
1 7,604 17,617
2 10,942 20,782
3 15,563 23,840
4 18,748 25,459
5 18,831 25,493
6 13,016 22,264
7 13,065 22,320
8 17,388 24,794
9 18,824 25,492
10 10,935 20,774
11 11,691 21,342
12 16,486 24,333
13 19,434 25,771
14 11,768 21,412
15 14,591 23,276
16 15,271 23,678
17 20,718 26,320
18 10,734 20,611
19 14,800 23,404
20 17,117 24,662
21 17,256 24,738
22 9,977 19,949
23 13,474 22,590
24 16,659 24,432
25 18,872 25,516

ORTALAMA 23,235
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Tablo 17°de verilen S/N degerleri ve Tablo 18°de verilen parametrelerin ortalama S/N
etki oranlart ¢okelme oranlar1 kullanilarak hesaplanmistir. Bu ¢alismada, zemin
iyilestirilmesinde kalsiyum karbonat ¢6kelme oraninin en biiyiik olmasi istendiginden analiz
sirasinda en biiyiik en iyi performans istatistigi kullanilmistir. Tablo 18°de her bir parametrenin
en yliksek S/N degeri, o parametre i¢in optimum seviyeyi vermektedir. Hesaplanan en yiiksek
S/N degerleri; lire 4. Seviyesinde (23,74), enzim 4. seviyesinde (24,04) ve kiir siiresi 5.
seviyesinde (25,54) elde edilmistir.

Tablo 18. Kalsiyum Karbonat Ckelme Orani Igin Parametrelerin Ortalama S/N Etki Oranlari

Ortalama S/N Etkileri

Ure Enzim Kiir Siiresi
1. Seviye 22,63 21,89 20,07
2. Seviye 23,11 22,75 22,44
3. Seviye 23,19 23,52 23,31
4. Seviye 23,74 24,03 24,76
5. Seviye 23,47 23,95 25,57

Tablo 18°de verilen parametrelerin ¢okelme orani tizerindeki etkileri grafik olarak Sekil
21°de gosterilmistir. Sekil 21a incelendiginde, maksimum kalsiyum karbonat ¢okelme orant,
iire 4. seviyesi olan 1 mol/L konsantrasyonunda elde edilmistir. Yapilan deney sonuglara gore
tire konsantrasyonun 1 mol/L’ye kadar kalsiyum karbonat ¢okelmesinin arttigi daha sonra
azaldig1 gorilmektedir. Bu azalmanin, iire konsantrasyonu 1 mol/L’den sonra ¢ozeltide tirenin
parcalanabilmesi i¢in yeterli miktarda ilireaz enzimi bulunmamasindan kaynaklandigi

distinilmiistiir.
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Sekil 21. Ure, enzim konsantrasyonu ve kiir siiresinin kalsiyum karbonat ¢dkelme oranlari
tizerine etkileri

Sekil 21b incelendiginde, enzim konsantrasyonu 100 g/L’e kadar arttik¢a kalsiyum
karbonat ¢okelme oranlarinda da artis meydana gelmistir. Enzimin 4. seviyesi olan 100 g/L ‘de
kalsiyum karbonat ¢6kelme orani maksimum degere ulasmistir. Ancak enzimin 120 g/L

konsantrasyonunda kalsiyum karbonat ¢okelme oraninda azalma meydana gelmistir.

Yapilan ¢aligmada kalsiyum karbonat ¢okelmesini etkileyen en etkili parametrenin kiir
stiresi oldugu goriilmiistiir. Sekil 21c’ye bakildiginda kiir siiresi arttikca S/N degerlerinde da
artis meydana gelmis ve boylece ¢cokelme oranlarina olumlu yonde katki sagladig1 goriilmiistiir.
Maksimum kalsiyum karbonat ¢okelme orani kiir siiresinin 5. seviyesi olan 7. giinde elde

edilmistir.

Parametrelerin ¢okelme oranlari iizerine etkilerini belirlemek igin varyans analizi
yapilmis ve varyans analiz sonuglari Tablo 19°da verilmistir. Tablo 19 incelendiginde kiir

siiresine kargilik gelen P (3x107) degeri enzim ve kiir siiresinin P degerlerinden ve 0,05
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degerinden kiiciiktiir. Kalsiyum karbonat ¢okelme orani iizerinde en etkili parametrenin kiir
stiresi oldugu goriilmektedir. P degeri 0,003 olan enzim kiir siiresinden sonra en etkili
parametredir. Ote yandan P degeri 0,364 olan iire deneyde en az etkili parametre oldugu
goriilmektedir. Kiir siiresi, enzim ve tirenin ¢okelme orani lizerinde etki oranlar sirastyla %

80,51, % 12,40, ve % 2,02 olarak belirlenmistir.

Tablo 19. Parametrelerin Cékelme Oranlari igin Varyans Analiz Sonuglari

Etki orani
Deney Serbestlik Kareler Varyans E- Deseri P- (%)
Parametreleri  Derecesi Toplami Degeri g degeri (Contributi
on)
Ure 4 5,93 1,48 1,19 0,364 2,02
Enzim 4 36,45 9,11 7,33 0,003 12,40
Kiir Siiresi 4 236,69 59,17 47,58 3x107 80,51
Hata 12 14,93 1,24 5,08
Toplam 24 293,99 100

Sonuglar dogrulugunu kontrol etmek i¢in belirlenen tahmini kombinasyonuna (A4, B4
ve C5) gore kalsiyum karbonat ¢okelme deneyi bir kez daha yapilip %5 hata seviyesinde giiven
araligi igine girip girmedigi kontrol edilmistir. Cokelme oranlarin performans tahmin degerleri
Tablo 20’de verilmistir. Yapilan dogrulama deneyinden kalsiyum karbonat ¢okelme orani
%25,85 olarak belirlenmistir. %25,85 ¢okelme oranina karsilik gelen S/N degeri 28,249°dir.
Dogrulama deneyi sonucu hesaplanan S/N degeri %95 giiven seviyesinde 25,212 — 28,527

hesaplanan giliven arali§inin igerisinde kalmistir.

Tablo 20. Cokelme Oranlarin Performans Tahmin Degerleri

S/N Performans Istatistigine

Faktor Seviye Olan Katkisi
Ure A4 0,505
Enzim B4 0,795
Kiir Siiresi C5 2,335
Tiim Faktorlerin Katkis1 (S/N) 3,636
Ortalama Performans Istatistigi (S/N) 23,235
Optimum Sartlarda Beklenen Deger (S/N) 26,870
Dogrulama Deneyi Sonucu (S/N) / (%) 28,249/25,852

Giliven Araligi (a=95%) (S/N)

25,212-28,527
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Literatiirde EICP yonteminde optimum uygulama ¢6zeltisini elde etmek ticari iireaz
enzim kullanilarak bazi ¢alismalar yapilmis ve EICP kimyasal bilesenleri (iire, CaCl> ve iireaz)
i¢in farkli optimum konsantrasyonlari bildirilmistir. Neupane et al. (2013), kalsiyum karbonat
deney sonucunda, 0.5 mol/L iire-CaCl> konsantrasyonunun, 1.0 mol /L konsantrasyonuna
kiyasla daha yiiksek CaCO3 ¢okelme oranlari (PR) indiikledigini bildirmistir. Putra et al.
(2015), 0.5 mol / L iire-CaCl es molar konsantrasyonunda PR nin {ireaz enzimi konsantrasyonu
(9/L) ile arttigini ve maksimum degere ulastigini bildirmistir. Almajed et al. (2018a), 1 mol /
L iire ve 0.67 mol /L CaClzile 3 g /L iireaz enzim konsantrasyondan olusan ¢6zeltiyi optimum
cOzelti olarak belirlemis ve bu ¢ozeltiyi zeminlere uygulayarak numunelerden Onemli
mukavemet degerleri elde etmislerdir. Belirtilen ¢calismalardan farkli saflastirilmig tireaz enzim
yerine kavun tohumlarindan elde edilen iireaz enzim kullanarak yapmis oldugumuz ¢alismada
ise, Imol/L iire, 0,6 mol/L CaClzve 100 g/L iireaz enzimden olusan ¢6zelti en yiiksek kalsiyum

karbonat ¢okelme oranini verdigi i¢in optimum ¢ozelti olarak belirlenmistir.

Kalsiyum kaynag ve MgCl2’iin kalsiyum karbonat ¢okelmesi iizerindeki etkileri

Yapilan optimizasyon sonucunda kalsiyum kloriir 0,6 mol/L olarak sabit tutularak en
yiiksek kalsiyum karbonat ¢okelmesi veren ¢ozelti (1 mol/L iire, 0,6 mol/L CaClz ve 100 g/L
irecaz enzim olusan ¢ozelti) elde edilmistir. 0,6 mol/L kalsiyum kloriir (CaClz) yerine ayni
molaritede kalsiyum asetat (C4sHeCaOs) ve kalsiyum nitrat ((Ca(NOs)2) kullanilarak ¢okelme
deneyi yapilmistir. Ayrica, ¢ozeltideki CaClz’e MgCl2 katilarak toplam molaritesi 0,6 mol/L
olan ¢ozeltiler hazirlanmis ve ¢gokelme deneyleri yapilmistir. Yapilan deneyler soncunda elde
edilen ¢okelme oranlar1 Tablo 21°de verilmistir. Deneyler sonucunda ¢oken malzemlerin kristal

yapilarini belirlemek i¢cin XRD analizi yapilmis ve sonuglart Sekil 22-24’te gosterilmistir.

Tablo 21. Farkli Kalsiyum Kaynaklari ve Magnezyum Kloriir Kullanilarak Yapilan Cokelme
Deneyi Sonuglari

Kalasiyum kaynaklari (mol/L)

Deney - - - Magnezyum kloriir Cokelme
kodu KaIS|yym Kal_3|yum Kalsiyum (mol/L) Orani (%)
Kloriir nitrat asetat

Tl 0,6 - - 0,00 22,51
T2 - 0,6 - 20,45
T3 0,6 - - 25,85
T4 0,525 - - 0,075 18,56
T5 0,45 - - 0,15 16,35
T6 0,375 - 0,225 13,78
T7 0,3 - 0,30 14,68
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Tablo 21 incelendiginde, kalsiyum kloriir, kalsiyum asetat ve kalsiyum nitrat kullanilan
cozeltilerin ¢okelme oranlart sirastyla %25,85, %20,45 ve %22,51 olarak elde edilmistir. En
yiiksek ¢Okelme orani kalsiyum kloriir kullanilan ¢ozeltide ve en diisiik ¢okelme orani ise
kalsiyum asetat kullanilan ¢6zeltide ¢ikmustir. Kalsiyum kloriir kullanilan ¢6zeltideki ¢okelme
orani, kalsiyum nitrat ve kalsiyum asetat kullanilan ¢6zeltideki ¢okelme oranlarindan yaklasik
%15 ve %26 daha yiiksek ¢ikmigtir. Farkli kalsiyum kaynaklarinin XRD analiz sonuglar1 Sekil
22’de verilmistir. XRD analizi sonucunda, li¢ kalsiyum kaynagi kullanilarak hazirlanan
coOzeltilerde olusan yapilarin kalsit oldugu belirlenmistir. Cokelme deneyi ve XRD analiz
sonuglarindan hareketle, kullanilan ti¢ farkli kalsiyum kaynaginda da iireaz vasitasiyla hidrolize

edilen {irenin kalsiyum iyonlartyla birleserek kalsit olusturdugu tespit edilmistir.

Kalsiyum Kloriire onceden belirlenen molaritede magnezyum kloriir katilarak elde
edilen ¢ozeltilerin ¢okelme oranlar1 incelendiginde, MgCl2’iin  konsantrasyonu arttik¢a
¢ozeltinin ¢Okelme oranlar1 azalmistir. En diisiik ¢okelme oran1 0,3 M CaCl; + 0,3 M MgCl;
kullanilarak hazirlanan ¢6zeltiden % 13,78 olarak belirlenmistir. Maksimum ¢6kelme orani
veren kalsiyum kloriir ¢ozeltisindeki ¢okelme orani, minimum ¢okelme orani veren 0,3 M
CaCl, + 0,3 M MgCl, c¢ozeltisinden % 86 daha fazla ¢ikmigtir. Magnezyum Kkatkili
¢ozeltilerdeki ¢oken malzemelerin XRD analiz sonuglar1 Sekil 23 ve Sekil 24°te verilmistir.

XRD analiz sonuglar1 incelendiginde olusan yapilarin kalsit oldugu goriilmiistiir.

Courss
50000 —qr

CaClz

20000 - ) [

Sekil 22. Farkli kalsiyum kaynaklar1 kullanilarak yapilan ¢okelme deneyleri sonucunda olusan
yapilara ait XRD analiz sonuglar1 (devami)

60



C4H6Ca04

100000
20000
z = £ % g £ = =3
\L\JLL Jl ““ 3, v 3 S = 22
} T y k
0 1 s
y T T T T T |-’r
0 EN] £ Bl 80 0 ©

ourts
l (Ca(NOs)
100000 -1
50000
| J %
[ s a3l s 8 s 3
0,3 2 a Vg A 5 s &
o ) e i
......... R B R I R B R
2 &@ 0 &
<= 2Thets] (Copper &£

Sekil 22. Farkl kalsiyum kaynaklar1 kullanilarak yapilan ¢okelme deneyleri sonucunda olusan
yapilara ait XRD analiz sonuglari
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Sekil 23. Magnezyum katkili ¢ozeltilerin (0,575 CaClo+ 0,075 MgCl> ve 0,45 CaClx+
0,15MgCl>) ¢6kelme deneyleri sonucunda olusan yapilara ait XRD analiz sonuglari
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Sekil 24. Magnezyum katkili ¢ozeltilerin (0,375 CaClz+ 0,225 MgCl; ve 0,3 CaCl,+ 0,3MgCly)
cokelme deneyleri sonucunda olugsan yapilara ait XRD analiz sonuglari

Serbest Basin¢ Deneyi Sonuclar:

Taguchi tasarim metodu kullanilarak zemine uygulanacak optimum uygulama ¢ozeltisi
icerigi tespit edilmistir. Optimum EICP uygulama ¢ozeltisi yaninda, Kalsiyum nitrat ve
kalsiyum asetat gibi farkli kalsiyum kaynaklardan olusan ¢ozeltiler ve kalsiyum kloriire farkli
molaritede magnezyum kloriir katilarak elde edilen uygulama ¢ozeltileri zemine uygulanmistir.
Materyal ve yontemde belirtildigi gibi uygulama ¢o6zeltiler zeminlere {i¢ farkli yontemle
uygulanarak 6n deneyler yapilmistir. On deneyler sonucunda, siiziilme y&nteminin

kullanilmasina karar verilmistir.

Farkli EICP uygulama ¢ozeltileri kullanilarak iyilestirilen numuneler 7 giin boyunca 60

°C etiivde kurutulmus ve daha sonra serbest basing deneylerine tabi tutulmustur. Optimum
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EICP uygulama ¢ozeltisi kullanilarak (1 mol/L {ire, 0,6 mol/L CaClz ve 100 g/L) iyilestirilmis
zemin numunesinin eksenel gerilme — cksenel birim deformasyon grafigi Sekil 25°te ve
numunelere ait gorseller Sekil 26°da verilmistir. Serbest basing deneyinden elde edilen
sonuclara gore optimum EICP ¢ozeltisi ile iyilestirilen kum zemin numunelerin serbest basing

mukavemeti ortalama 203 kPa olarak elde edilmistir.
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Sekil 25. Optimum EICP uygulama ¢ozeltisi ile iyilestirilen zeminin eksenel gerilme — eksenel
birim deformasyon grafigi

Sekil 26. Kalsiyum kloriir igeren EICP ¢dzeltisi uygulanan numune ve serbest basing deneyine
ait gorsel
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Kalsiyum nitrat igeren EICP ¢6zeltisi uygulanarak iyilestirilen kum zemin {izerinde

yapilan serbest basing deneyi sonucunda elde edilen eksenel gerilme — eksenel birim

deformasyon grafigi Sekil 27°de ve bu numunelere ait fotograflar Sekil 28’de verilmistir.

Kalsiyum nitrat iceren EICP c¢ozeltisi uygulanarak iyilestirilen zeminin serbest basing

mukavemeti 125 kPa olarak belirlenmistir.
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Sekil 27. Kalsiyum nitrat iceren EICP uygulama ¢ozeltisi ile iyilestirilen zeminin eksenel
gerilme — eksenel birim deformasyon grafigi
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Sekil 28. Kalsiyum nitrat i¢ceren EICP ¢6zeltisi uygulanan numune ve serbest basing deneyine

ait gorsel
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Kalsiyum asetat iceren EICP ¢ozeltisi uygulanarak iyilestirilen kum zemin {izerinde
yapilan serbest basing deneyi sonucunda elde edilen eksenel gerilme — eksenel birim
deformasyon grafigi Sekil 29°da ve bu numunelere ait gorseller ise Sekil 30°da verilmistir.
Kalsiyum asetat iceren EICP ¢ozeltisi uygulanarak iyilestirilen kum zeminin serbest basing

mukavemeti 46 kPa olarak elde edilmistir.
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Sekil 29. Kalsiyum asetat iceren EICP uygulama ¢ozeltisi ile iyilestirilen zeminin eksenel
gerilme — eksenel birim deformasyon grafigi

Sekil 30. Kalsiyum asetat iceren EICP ¢6zeltisi uygulanan numune ve serbest basing deneyine
ait gorsel

Farkli kalsiyum kaynaklari igeren EICP ¢ozeltisi uygulanan numunelerden en yiiksek
serbest basing mukavemeti (203 kPa) kalsiyum kloriir uygulanan numunelerden elde edilmistir.

En diistik serbest basing mukavemeti EICP ¢ozeltisinde kalsiyum asetat kullanilarak
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tyilestirilmis numunelerden elde edilmistir. EICP ¢ozeltisinde kalsiyum kloriir kullanilarak
iyilestirilmis numunelerin serbest basing mukavemeti, kalsiyum nitrat ve kalsiyum asetat
kullanilarak iyilestirilmis zeminlerden %62 ve % 351 daha biiyiikk ¢ikmistir. Calismamiz
literatiire de yapilan ¢alismalara benzer sonuglar vermistir. Park et al. (2014), kalsiyum kloriir,
kalsiyum hidroksit ve kalsiyum nitrat dahil olmak {izere ii¢ farkli kalsiyum kaynagini kum
zemin iyilestirilmesinde kullanmislardir. Ureaz, Jack Bean bitkisinden ham ekstrakt olarak elde
edilerek kullanilmistir. Ureaz, iire ve farkli kalsiyum kaynaklarindan olusan ¢ozelti zemin
numunelerine uygulanmis ve numunelerin mukavemetleri belirlenmistir.  Iyilestirilen
numunelerden 30 kPa-317 kPa araliginda serbest basing mukavemeti elde edilmistir. Sonug
olarak kalsiyum kloriir uygulanan numunenin serbest basing mukavemetinin, kalsiyum

hidroksit ve kalsiyum nitrat uygulanan numunelerden daha ytiksek oldugu goriilmiistiir.

Kalsiyum kloriir kullanilmis numunelerin serbest basing mukavemetinin daha yiiksek
¢ikmasinin sebebi, kalsiyum kloriiriin oda sicakliginda ¢6ziiniirliigiiniin, kalsiyum asetat veya
kalsiyum nitratinkinden daha biiyiik olmasindan kaynaklandigi diisiiniilmektedir. Kalsiyum
asetat ve kalsiyum nitratin diisiikk ¢ozintirligii, uygulama ¢dzeltisi icinde ¢oziinen kalsiyum
iyonlarinin konsantrasyonunu diisiirmiis ve bu da kalsiyum iyonlarinin karbonat iyonlar ile
birlestirilmesiyle olusan kalsit ¢cokelmesini olumsuz etkiledigi sonucuna varilmistir (Park et al.

2014).

Magnezyum kloriir katkili EICP ¢ozeltisi (0,375 CaClx+ 0,225 MgCly) kullanilarak
iyilestirilmis numunelerin gorselleri Sekil 31°de gosterilmistir. MgClo katkili EICP ¢ozeltileri
uygulanan numuneler dagilmis ve mukavemetleri belirlenememistir. Ancak, Sekilde gortldigii
gibi kum numunelerin baz1 bolgelerinde iyilestirilmeler olusmus ama bu iyilestirme tim

numunede goriilememistir.
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Sekil 31. Magnezyum klortir katkili EICP ¢ozeltisi uygulanan numunelere ait gorseller

Literatiirde bulunan galigmalarda magnezyum kloriiriin %210 gibi disiik oranlarda
kullan1ldig1 durumunda kalsiyum karbonat ¢okelme reaksiyon hizinmi diisiirerek kalsitin zemin
taneleri icerisinde daha homojen dagilmasini sagladigi ve bdylece zeminin serbest basing
mukavemetini olumlu etkiledigi gorilmistir (Putra et al. 2016; Putra et al. 2017a). Chandra
and Ravi (2020), killi kum zeminin iyilestirilmesinde EICP’nin verimliligini artirmak i¢in bir
katki malzemesi olarak magnezyum kloriirii kullanmuglardir. Calisma sonucunda Mg*?
iyonlarinin diigiik oranda (%10) kullanildigi durumda zeminin kayma mukavemetini 6nemli
olgiide iyilestirebilecegini bildirilmistir. Ancak magnezyumun yiiksek oranlarda kullanilmasi
durumda zeminin kayma mukavemeti iizerine olumsuz etkiledigi bildirilmistir. Belirtilen
caligmalarda kullanilan tireaz saflastirilmis sekilde ticari olarak temin edilmistir. Calismamizda
magnezyum uygulanan numunelerden elde edilen sonuglarin literatiirdeki g¢alismalar ile
uUyusmamasinin sebebinin iireaz enzim kaynagi veya yiiksek oranlarda (%12,5-%50 )
magnezyum kloriiriin kullanimindan kaynakli oldugu diigiiniilmektedir. Ayrica ¢alismamizda
tireaz enzim kaynagi olarak kullandigimiz kavun tohumunun ham ekstrakt: ticari iireaz enzime
gore dusik aktivitesi magnezyum kloriiriin verimligini olumsuz etkilemis olabilecegi

sOylenebilir.

EICP uygulanmis zeminlerde kalsiyum karbonat icerigi sonuclar:

EICP ¢ozeltileri uygulanmis zemin numunelerin iist, orta ve alt bolgelerinden 6rnekler
alinarak kalsiyum karbonat igerigi belirlenmis ve yiizde cinsinden belirtilmistir. Boylece

uygulama sonrasinda zemin matrisi igerisinde olusan kalsiyum karbonatin igerigi ve dagilimlari
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tespit edilmistir. Sadece tire-CaClz ¢6zeltisi uygulanan kontrol numunesinde kalsiyum karbonat
icerigi  %0,29 olarak belirlenmistir. Kontrol zemin numunenin ¢ok az miktarda kalsiyum
karbonat icerigine sahip olmasinin sebebi zemin cinsinden veya zemin Orneklerin yikanmast
sirasinda zemin taneler arasinda kalan kire¢ vb. farkli maddelerden kaynaklandig
distiniilmistiir (Akoguz 2019). EICP ¢o6zeltileri uygulanan numunelerinin ortalama kalsiyum

karbonat igerigi Sekil 32’de verilmistir.

Kalsit yiizdesi (%)

N1 N2 N3 N4 N5 N6 N7

Sekil 32. EICP uygulama ¢o6zeltileri uygulanan numunelerinin ortalama kalsiyum karbonat
icerigi

Kalsiyum karbonat igerigi EICP ¢ozeltisinde kalsiyum kloriir kullanildiginda %4,64,
kalsiyum nitrat kullanildiginda % 3,93 ve kalsiyum asetat kullanildiginda %4,12 olarak
belirlenmistir. Zemin numunelerinde kalsiyum karbonat igeriginin farkli ¢ikmasi farkli
kalsiyum kaynaklarindan kaynaklanmaktadir. Ayrica, kum numune igerisindeki akig profili, her
bir kum numunedeki yiizey alanlar1 vb. deneysel degiskenlerinde sonucu etkileyen diger
parametreler oldugu bilinmektedir (Choi et al. 2017). Magnezyum kloriir katkili EICP
cozeltileri (N2, N3, N4 ve N5) uygulanan numunelerde kalsiyum karbonat muhtevasi 6nemli
oOlglide diigmustiir. En biiyiik diistis 0,3 M magnezyum kloriir katkili numunede %1,85 olarak
belirlenmistir. Cokelme oranlarinda oldugu gibi uygulama ¢ozeltisine MgCl> eklenmesi

kalsiyum karbonat igerigini diisiirerek kalsiyum ¢okelmesini olumsuz etkilemistir.

Farkli uygulama ¢ozeltileri uygulanan numunelerden elde edilen kalsiyum karbonat
igerigi ile serbest basing mukavemetlerini karsilastiracak olursak ¢aligmada en yiiksek serbest
basing mukavemeti (203 kPa) en yiiksek kalsiyum karbonat igerigi (%4,51) olan humuneden
elde edildigi goriilmektedir. Whiffin et al. (2007) ve Van Paassen et al. (2010) zemin
numunelerin kalsit i¢eriginin artmasi ile serbest basing mukavemetinin arttigini bildirmislerdir.
En yiiksek kalsiyum karbonat igerigine (%4,51) yakin kalsiyum karbonat icerigine sahip
kalsiyum asetat ve kalsiyum nitrat uygulanan numunelerden sirasiyla %4,12 kalsiyum karbonat

igeriginde 49 kPa ve %3,93 kalsiyum karbonat igeriginde 125 kPa serbest basing mukavemetleri
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elde edilmistir. % 3’tin altinda kalsiyum karbonat igeriklerine sahip magnezyum igeren

¢ozeltileri uygulanan numunelerden mukavemet alinamamastir.

SEM (Taramah Elektron Mikroskobu) Analiz Sonuglari

EICP c¢ozeltisinde farkli kalsiyum kaynaklar1 ve magnezyum kullanilarak yapilan kalsiyum
karbonat ¢okelme deneyleri sonucunda olusan kalsiyum karbonat kristal fazi tiim numunelerde
kalsit oldugu XRD analizi ile belirlenmistir. EICP ¢ozeltisinde farkli kalsiyum kaynaklar1 ve
magnezyum kloriir kullanilarak iyilestirilmis zeminlerden SEM goriintiileri alinmis ve Sekil
33-37’ de gosterilmigtir. Sekil 33’te uygulama yapilmayan kum zeminin SEM goriintiisii
verilmistir. Iyilestirme yapilmamis kum zeminin SEM goriintiilerinde kalsiyum karbonat
goriilmemistir. Sekil 34, 35, 36 ve 37°de uygulama yapilan numunelerin SEM goriintiileri

incelendiginde, kalsitin zeminlerin yiizeyinde olustugu goriilmektedir.

Sekil 33. Uygulama yapilmayan kum zemine ait SEM analiz gorseli (a) 5000 x (b) 10000 x
yakinlagtirma
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Sekil 34. Kalsiyum kloriir igeren optimum EICP ¢6zeltisi uygulanan zemin numunesine ait
SEM analiz gorseli (a) 5000 x (b) 20000 x yakinlagtirma

Sekil 35. Kalsiyum nitrat iceren EICP ¢6zeltisi uygulanan zemin numunesine ait SEM analiz
gorseli (a) 5000 x (b) 10000 x yakinlastirma
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Sekil 36. Kalsiyum asetat iceren EICP ¢ozeltisi uygulanan zemin numunesine ait SEM analiz
gorseli (a) 5000 x (b) 10000 x yakinlastirma

Sekil 37. Magnezyum katkili EICP ¢ozeltisi (0,375 CaClx+ 0,225 MgCl2) uygulanan zemin
numunesine ait SEM analiz gorseli (a) 5000 x (b) 10000 x yakinlagtirma

EDX (Enerji Dagihimh X-Isim1 Spektrometresi) Analiz Sonuglari

Uygulama yapilan ve yapilmayan zemin numunelerinde mineral dagilimlari hakkinda
bilgi edinmek ve olusan kalsiyum karbonatin elementlerini (Ca, C, O) dogrulamak i¢in EDX
analizi yapilmigtir. EDX analizi sonuglar1 Sekil 38-42’in sag {ist taraflarinda bulunan SEM
goriintiistindeki kristal kiitleye odaklanarak yapilmistir. Sekil 38’de uygulama yapilmayan kum
zeminin analizi gosterilmistir. Analiz sonucu olusan pikler incelendiginde beklendigi tizere

sadece silis kum yapitasinin (SiO2) Si ve O element pikleri goriilmektedir.
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Sekil 39, 40 ve 41°’de EICP ¢ozeltisinde farkli kalsiyum kaynaklari uygulanarak
tyilestirilmis zemin numunelerinin EDX analiz sonuglarina bakildiginda, zeminlerde olusan
kalsiyum karbonattan (CaCO3) dolayi Ca, C, O ve kum zemin yapitagindan dolayi1 (SiO2) Si ve
O element pikleri goriilmektedir. Sekil 42 incelendiginde, magnezyum katkili ¢ozeltisi
uygulanan numunelerde yukarda belirtilen elementler yani sira magnezyum kloriir (MgCly)

katkisindan dolay1 Mg elementi de goriilmektedir.
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Status: Idie cPs:3621  DT:96 Lsec:300  35Cnts 3120 keV Det: Element-C28

Sekil 38. Uygulama yapilmayan kum zemin numunesine ait EDX analiz sonuglari
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Sekil 39. Kalsiyum kloriir igeren (optimum) EICP ¢6zeltisi uygulanan zemin numunesine ait
EDX analiz sonuglari

73



528K

330K

132

0.00K
o,

100 200 300 4.00 6.00 9.00

Status: Idle

Sekil 40

CPS:12070  DT: 143 Lsec300  228Cnts 2920 keV Det: Element-C28

. Kalsiyum asetat igeren EICP ¢6zeltisi uygulanan zemin numunesine ait EDX analiz

sonuglari
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Sekil 41
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. Kalsiyum nitrat igeren EICP ¢ozeltisi uygulanan zemin numunesine ait EDX analiz
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Status: Idle

Sekil 42. Magnezyum kloriir katkili EICP ¢ozeltisi (0,375 CaClz+ 0,225 MgCl;) uygulanan
zemin numunesine ait EDX analiz gorseli

Genel olarak uygulama yapilan ve yapilmayan numunelerin SEM ve EDX analiz
sonuglar1 degerlendirildiginde, kavun tohumlarindan elde edilen {ireazin zeminde Kalsit
olusturdugu ve kalsitin zemin bosluklarini doldurup taneleri birbirine baglayarak zemini
tyilestirdigi sonucuna varilmistir. EICP c¢ozeltisinde katki olarak magnezyum kloriir
kullanilmasmmin mukavemet ve kalsit yilizdesi iizerinde olumlu sonuglar vermedigi

belirlenmistir.
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SONUC ve ONERILER

Bu tez c¢alismasinda, ticari iireaz yerine kavun tohumundan elde edilen iireaz
kullanilarak enzim aracili kalsit ¢okelmesi (EICP) ile koétii derecelenmis kum bir zeminin (SP)
tyilestirilmesi lizerine etki eden parametreler incelenmistir. Kavun tohumun tireaz aktivitesi ve
aktiviteyi etkileyen parametreler Taguchi deney tasarimi uygulanarak Nessler yontemi ile
belirlenmistir. Zemine uygulanacak optimum EICP ¢ozeltisini elde etmek i¢in Taguchi
metodunu kullanilarak kalsiyum karbonat ¢okelme deneyleri gerceklestirilmistir. Farkl
kalsiyum kaynaklar1 ve magnezyum kloriiriin kalsiyum karbonat ¢okelmesi tizerindeki etkileri
yapilan kalsiyum karbonat ¢okelme deneyleri ve XRD analizleri ile incelenmistir. Farkli EICP
¢ozeltileri uygulanan numunelerin serbest basing mukavemetleri belirlenmistir. Iyilestirme
sonucunda zeminlerde olusan yapilar1 belirlemek i¢in SEM ve EDX analizleri yapilmistir.
Yapilan deneyler sonucunda elde edilen veriler 1s18inda ortaya c¢ikan sonuglar asagida
verilmistir:

Kavun tohumlarinin iireaz aktivitesi, aktiviteyi etkileyen parametrelere bagli olarak
0,352 U/mL ile 59,905 U/mL araliginda belirlenmistir. Ureaz aktivitesini en etkili
parametrelerin sirasiyla inkiibasyon zamani ve enzim konsantrasyonu oldugu goriilmiistiir.
Ureaz aktivitesi enzim konsantrasyonu arttikga artmis ve inkiibasyon zamami artmasiyla
azalmistir. Ureaz aktivitesi i¢in optimum parametreler, enzim konsantrasyonu 100 g/L,
karistirma siiresi 60 dk, santrifiij siiresi 5 dk, sicaklik derecesi 30 °C ve inkiibasyon zamani 5

dk olarak belirlenmistir.

Taguchi optimizasyon sonucunda kalsiyum karbonat ¢okelmesini etkileyen en 6nemli
parametrenin kiir siiresi ve ikinci olarak da enzim konsantrasyonu oldugu belirlenmistir. Enzim
konsantrasyonu 100 g/L’e kadar arttik¢a kalsiyum karbonat ¢okelme oranlar1 artmis ancak bu
degerden sonra ¢okelme oranlarinda diisiis goriilmiistiir. Kiir siiresi arttikca c¢okelme

oranlarinda da artig meydana gelmistir.

7 glinliik kiir siiresi sonunda en yiiksek ¢6kelme orani 1 mol/L iire, 0,60 mol/L kalsiyum

kloriir ve 100 g/L iireazdan olusan EICP ¢6zeltisinden 925,85 olarak belirlenmistir.

En yiiksek ¢okelme orani veren EICP c¢ozeltisindeki kalsiyum kloriir yerine ayni
molaritede kalsiyum asetat ve kalsiyum nitrat kullanilarak yapilan kalsiyum karbonat ¢okelme

deneyi sonucunda sirasiyla %20,45 ve 22,51 ¢okelme orani elde edilmistir. Kalsiyum kloriir
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kullanilan ¢ozeltideki ¢okelme orani, kalsiyum nitrat ve kalsiyum asetat kullanilan ¢ozeltideki

¢cokelme oranlarindan yaklasik %15 ve %26 daha yiiksek ¢ikmuistir.

En yiiksek ¢okelme orant veren EICP ¢ozeltisinde bulunan kalsiyum kloriire katki
olarak magnezyum kloriir katilarak yapilan deneyler sonucunda, MgCl;’iin konsantrasyonu
arttikca kalsiyum karbonat c¢okelme oranlari azalmistir. En yiiksek ¢okelme olusan EICP
¢ozeltisinin ¢okelme orani, en diisilk ¢okelme olusan magnezyum kloriir katkili EICP

¢ozeltisinden (0,3 M CaClz + 0,3 M MgCl,) % 86 daha biiyiik ¢gikmustir.

XRD analiz sonuglarinda farkli kalsiyum kaynaklar1 ve magnezyum kloriir katkisi

kullanilarak ¢6kelme deneyler sonucunda olusan yapilarin kalsit oldugu belirlenmistir.

Farkli kalsiyum kaynaklart iceren EICP ¢ozeltisi Dr=%50 rolatif sikilikta hazirlanmig
SP zemine 14 giin uygulanmis ve daha sonra serbest basing deneyine tabi tutulmustur. En
yiiksek serbest basing mukavemeti 203 kPa olarak kalsiyum kloriir i¢eren (optimum) EICP
¢ozeltisi uygulanan numuneden elde edilmistir. Kalsiyum kloriir uygulanan numunenin
mukavemetinin, kalsiyum asetat ve kalsiyum nitrat uygulanan numunelerden daha yiiksek

oldugu goriilmiistiir. Magnezyum uygulanan numunelerden ise mukavemet alinamamustir.

Iyilestirilen zemin numunelerine yapilan SEM ve EDX analiz sonuglarinda zemin

taneleri igerisinde olusan yapilarin kalsit (CaCO3) oldugu goriilmiistiir.

En yiiksek kalsiyum karbonat igerigi %4,64 olarak en yiiksek serbest basing degeri veren
numuneden elde edilmis ve bu sonugtan yola ¢ikarak numunelerde olusan kalsit igeriginin

artmastyla zeminin mukavemetinin arttig1 sonucuna varilmistir.

Kavun tohumlarindan elde edilen iireazin zeminde kalsit olusturdugu ve kalsitin zemin
bosluklarin1 doldurarak taneleri birbirine bagladigi ve iyilestirdigi yapilan serbest basing

deneyi, kalsit yiizdesi deneyi, SEM ve EDX analiz sonuglarindan anlagilmaktadir.

Zeminlerin EICP yontemi ile iyilestirme ¢alismalarinda iireaz maliyetini diisiirmek i¢in
kavun tohumundan ham ekstrakt olarak elde edilen iireaz ticari liriiniin yerine kullanilabilir.
Ayrica, treaz iceren farkli bitki kaynaklarinin farklt zeminlerin 1iyilestirilmesinde

kullanilabilirliginin arastirilmas: 6nerilmektedir.
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